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(54) Title: SOLID PREPARATIONS 
^ (54) Bezeichnung: FESTSTOFFPRAPARATIONEN 

t: fS7^ Abstract- The invention relates lo solid preparations containing a) a solid phase of at least one organic active ingredient com- 
^ S!?nJ b 7n orc^^^^^^ carrier medium containing a water-immiscible organic solvent and a sur^ace-aclwe agent 

^ ^hicb is soTn^^^^^^ a-.oel catrier medium containing a fully water-soluble surface-active agent, and d) optionally, a 

^ dispereing agent for the solid phase in the organic earner medium. 

S ,.ri ZusammenfassunE- Feststoffpraparationen enthaliend a) eine fesie Phase wenigstens einer organischen Wirksioff-Veihindung. 

(57) 2^"*''"!"*";;*'^^^ Tragermedium enihaltend ein in Wasser nicht mischbares organ.sches Losungsmitlel 

2 IrJ.'^^^^i^^^lZr^S^ ^Lf, c) ein w.ssriges Tr.gen.edium enthaUend ein in Wasser volist^digjoshches 
^ oS r^iht^kti^s Mittei. und d) gegebenenfalls ein Dispergiermi.tel fDr die feste Phase in dem o,«an,schen Tragenned.um. 
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Feststoffpraparationen 



Die Erfindung betrifft Feststof^rSparationen, ein Verfahren zu ihrer Herstellung 
sowie ilii'c V^crwendung. 



10 



Feinteilige partikulare FeststofJ^^raparationen koiranen in vielen Gebieten des tag- 
lichen Lebens und der Technik vor und bestehen in den allermeisten Fallen aus Fest- 
stoffen, die entweder in wassrigen oder in organischen Tragermedien suspendiert und 
stabilisiert sind, die in den jeweiligen Anwendungsmedien loslich oder mischbar 
sind. 



Als Beispiele sind zu nennen: 



15 



Praparationen organischer oder anorganischer Pigmente auf dem Farb-Lack- 
Gebiet, zur Herstellxmg von Beschichtungen sowie zur Einfarbung naturlicher 
Oder synthetischer Materialien (vgL EP-A-735 109). 



20 



Praparationen von Wirkstoffen, die in den jeweiligen Medien unloslich oder 
teilloslich sind wie z.B. bio-aktive Wirkstoffe (vgh WO-A 97/34475) 



25 



Praparationen organischer Farbmittel wie z.B, Dispersionsfarbstoffe oder Pig- 
mente fur Tinten, insbesondere Drucktinten, wie z,B. Drucktinten fur den 
InkJet-Druck (vgL EP-A 518 225). 

Ftir eine Reihe von technischen Anwendungen erfxillen jedoch FeststofFsnspensionen 
nicht die geforderten Eigenschaften und weisen noch gravierende Nachteile auf. 
Stellvertretend seien hier nur einige Beispiele aus verschiedenen Gebieten genannt: 



30 



a) Feststoffpraparationen von im Anwendtmgsmedium chemisch nicht-bestan- 
digen Feststoffen; so 2.B. konnen derzeit beispielsweise hydrolytisch unbe- 
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standige bio-aktive Wirkstoffe nur in organischen Tragermedien eingebracht 
und zur Anwendimg 2.B. in Beschichtungen gebracht werden; verbunden da- 
mit sind Skologische Nachteile bedingt durch die vielfache Verwendung von 
fliichtigen Lfisungsmitteln; die Anwendung insbesondere flber wSssrige 
5 Systeme ist bisher noch nicht zufiiedenstellend gelSst. 

b) Wassrige Foimulierungen von in wassrigen Systemen unlSslichen Feststoffen 
wie Z.B. bio-aktive Wirkstoffe besitzsn ofl noch eine ungeniigende biolo- 
gische Wirkungsstarke im Vergleich zu adaquaten Losungen der Wirkstoffe 
10 in organischen LSsungsmittehi bedingt beispielsweise durch ungeniigende 

Partikelfeinheit bzw. Verfugbarkeit der Wirkstoffe auf den zu benetzenden 
Substraten. Die Zugabe von organischen Trager- bzw. Transportmedien in die 
wassrigen PrSparationen ist aus Stabilitatsgrflnden nur begrenzt mdglich, und 
gelingt oft nur mit in Wasser I5slichen organischen LSsungsmittehi, die in der 
15 Regel keine ausreichende bio-aktive oder verstSrkende Wirkung besitzen. 

Altemativ verwendet man Losungen der Wirkstoffe in LSsungsmittehi, die in 
Wasser emulgierbar sind. Wegen der vielfach begrenzten LosUchkeit der 
Wirkstoffe in diesen Losungsmittehi und moglichen okologischen Problemen 
ist die Anwendung derartiger Systeme begrenzt. Insbesondere werden noch 
20 Praparationen in biologisch gut vertxaghchen und die bioaktive Wirkung 

fdrdemden Losungsmittehi, wie zJB. natfirlichen Olen. gesucht, die in 
wassrigem Medien zur Anwendung konunen kSnnen. 

c) Pigmentieite Drucktinten fUr den Ink Jet Druck basieren heute 2.B. auf 
25 Suspensionen extrem feinteiUger organischer Pigmente oder RuB in einem 

wassrigen Tragennedium (vgl. EP-A 518 225), das neben Wasser erhebliche 
Anteile verschiedener fluchtiger L6sungsmittel wie z.B. N-VinylpyrroHdon 
und Alkohole sowie wasserloshche oberflachenaktive Mittel zur Stabihsie- 
rung der Pigmentteilchen und zur Verbesserung der Substratbenetzung, i.A. 
30 P^ier oder Textil, enthalten. Diese Drucktinten besitzen noch eine Reihe von 

Nachteilen, insbesondere hinsichtlich der Wasserechtheit der Drucke. des 
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Dnickverhaltens und der Brillanz der Farben im Vergleich zu Tinten auf 
Basis von wasserloslichen Farbstoffen. 

In US-A 5 358 555 (Olivetti) wird eine pigmentierte Tinte fur den Tinten- 
strahldruck auf Basis von RuB b2w. Pigment in Form einer Mikroemnlsion 
beschrieben, die aus 3 Phasen zusammengesetzt ist - einer flfissigen 
hydrophilen kontinuierlichen Phase (Wasser + wasserlosliche LSsungsmittel), 
einer fliissigen hydrophoben diskontinuierlichen (01)Phase und einer festen 
Phase (Pigment), die in die diskontinuierliche Phase dispergiert ist. Man ver- 
wendet ein Tensidgemisch aus einem Emulgator zur Erzielung der ge- 
wunschten Fliissig-Flussig-Grenzflache und einen Coemulgator zur 
Stabilisierung der Grenzflache des Systems. Das Tensidgemisch wird nur 
tiber die hydrophile Phase zugefuhrt; zusatzlich konnen den Coemulgatoren 
vergleichbare Tenside zur Stabilisierung der Pigmente in der diskontinuier- 
lichen Phase verwendet werden. Ein Nachteil dieses Systems besteht in der 
Tatsache, dass Coemulgatoren verwendet werden, die sowohl in der 
hydrophilen wie in der hydrophoben Phase loslich sind, wodurch die Mog- 
lichkeit der Instabilitat infolge teilweiser Trennung von Feststoff und 
disperser hydrophober Phase sowie Koaleszenz oder Entmischung besteht - 
sei es im Verlauf des Herstellprozesses oder der Lagerung der auf dem 
System aufbauenden Drucktinten. 



Feststo£5)raparationen von nanoskaligen anorganischen Pigmenten wie z.B. 
oxidische oder nicht-oxidische Keramiken (vgl. EP-A-9I5 137, WO-A 
99/27024), die in wassrigen Systemen angewendet werden konnen, sind heute 
nur in Form wassriger Suspensionen bekannt. Diese sind hinsichtlich ihrer 
StabiUtat gegen Reaggregation insbesondere bei starker wassriger Ver- 
dtinnung oder bei Anwesenheit von anorganischen Salzen noch nicht be- 
fiiedigend. 
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e) wassnge PigmentprSparationen zur Einfarbxing von wasserbasierenden Holz- 
schutzmitteln wie z.B. chromhaltige oder chxomfireie fixierende Wirk- 
stoffsalziesungen (Impragniennittel) sowie bindemittelbasierende Lasuren 
und Deckfarben sind oft nicht ausreichend dispersionsstabil im Anwendnngs- 
medium z.B. aufgrund zu hoher Salzkonzentration, oder zeigen mangelnde 
Substratbenetzung bzw. Ausflockung der Pigmente (Agglomeration) auf dem 
Substrat. Besonders auf dem Gebiet der wasserbasierenden Impragniermittel 
und Beizen fur Holz werden besser penetrierende, agglomeratfreie und 
intensiver farbende Pigmentpraparationen gesucht. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand daiin, ein Formulierungssystem fur 
feinteilige partikulSre Feststofife aufeuzeigen. das die oben beschriebenen Nachteile 
in wassrigen Anwendungsmedien adressiert und zu einem groBen Teil iiberwindet 

Aufgabe ist insbesondere die Bereitstellung von stabilen PrSparationen partikularer 
Feststoffe mit einer Wasserloslichkeit von weniger als 1,0, insbesondere weniger als 
0.1 g/1 bei 20°C in einem nicht-wasserloslichen oder - mischbaren, bei Raumtem- 
peratur nicht flttchtigen organischen L6sungsmittel. 

Ubeiraschenderweise wurde gefunden. dass die geschilderte Aufgabe mit Feststoff- 
praparationen gel6st werden kann enthaltend 

a) einefeste Phase wenigstens einer organischen Wirkstofif-Verbindung, 

25 b) ein organisches, in Wasser dispergierbares Tragermedium enthaltend ein in 
Wasser nicht mischbares organisches Losungsmittel und ein darin geldstes 
oberflachenaktives Mittel, das in dem wassrigen Tragermedium c) eine Los- 
lichkeit von < 1,0 g/1, vorzugsweise < 0,1 g/l bei 20°C besitzt. 



15 



20 
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c) ein wMssriges Tragemiediiiin enthaltend ein oberflachenaktives Mittel, das in 
Wasser eine Loslichkeit von > 10 g/1, insbesondere > 100 g/1 bei 20°C besitzt 
imd 

gegebenenfalls ein Dispergiermittel fiir die feste Phase in dem organischen 
Tragermedium. 

Durch die Mitanwesenheit des wassrigen Tragennediums c) bilden die Komponenten 
a) und b) voizugsweise zusammen eine homogene diskontinuierliche Phase mit einer 
TropfengroBe von weniger als 50 ^im, vonoigsweise weniger als 20 \im und die Fest- 
stoffe der Komponente a) liegen in dem organischen Tragennedium b) dispergiert 
vor. 

Unter organischen Wirkstoff-Verbindungen warden im Rahmen dieser Anmeldungen 
bioaktive, amorphe oder kristalline synthetische oder natiirliche Verbindungen ver- 
standen. Als bioaktive Wirkstoffe seien seiche aus der Gruppe der pharmazeutischen 
Wirkstoffe sowie der Pflanzenschutzmittel, insbesondere Biozide, Mikrobizide, 
Pestizide, wie Fungizide, Bakterizide, Viruzide, Herbizide, Insektizide, Akarizide, 
Nematizide, Pflanzenwuchsregulatoren und Vogelrepellents sowie Desinfektions- 
mittel genannt. 

Dabei sind insbesondere Wirkstoffe mit einem Schme]zpunkt oberhalb von 40°C be- 
vorzugt. Besonders bevorzugt sind solche Wirkstoffe mit einer Wasserloslichkeit von 
weniger als 1,0 g/1, insbesondere weniger als 0,1 g/1 bei 20''C. 

Als Beispiele fiir Fungizide seien genannt: 

2-Anilino-4-methyl-6-cyclopropyl-.pyrimidin; 2',6'-Dibromo-2-methyI-4'-trifluoro- 
methoxy-4'-trifluoromethyH,3-thiazol-5-carboxanilid; 2,6-Dichloro-N-(4-trifluoro- 
methylbenzyO-benzamid; (E)-2-Methoximino-N-methyl-2-(2-phenoxy-phenyl)- 
acetaraid; Aldimorph, Anilazin, Azaconazol, Azoxystrobin, 
Benalaxyl, Benomyl, Bitertanol, Blasticidin-S, Bromuconazole, Bupirimate, 
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Carbendaziin, Carboxin, Chinomethionat (Quinomethionat), Chlorothalonil, Cy- 
moxanil, Cyproconazole, Carpropamid, 

Dichlorophen, Diclobutrazol, Dichlofluanid, Dicloran, Diethofencarb, Difenocona- 
zol, Dimetttrimol, Dimethomoiph, Diniconazol, Dithianon, Dodine. Drazoxolon, 

5 Epoxyconazole, Ethirimol, Etridiazol, 

Fenarimol, Fenbuconazole, Fenhexamid, Fenitropan, Fenpiclonil, Fenpropidin, 
Fenpropimoiph, Fluazinam, Fludioxonil, Fluquinconazole, Flusilazole. Flusulfamide, 
Flutolanil, FlutriafoU Fosetyl-Aluminium, Fhthalide. Fuberidazol, Furalaxyl, 
Guazatine, 

iO Hexaconazol, Hymexazol, 

ImazaUl. Imibenconazol, Iminoctadin, Iprobenfos (fflP), Iprodion, Isoprothiolan, 

Iprovalicaib, 
Kresoxim-methyl, 

Mepanipyrim, Mepronil. Metalaxyl, Metconazol. Methasulfocaib, Methfuroxam, 
15 Metiram, Myclobutanil, 
Nuarimol, 

Ofurace, Oxadixyl, Oxycarboxin, 

Penconazol, Pencycwon, Probenazol, Prochloraz, Procymidon, Propiconazole, Pro- 
pineb, Pyrifenox, Pyrimethanil, 
20 Quintozen (PCNB), Quinoxyfen, 
Spiroxamine, 

Tebuconazol, Tecloftalain, Tecnazen, Tetraconazol, Thiabendazol, Thicyofen, Thio- 
phanat-methyl, Thiram, Tolylfluanid, Triadimefon, Triadimenol, Triazoxid. Trichla- 
mid, Tricyclazol, Tridemoiph, Triflumizol. Triform, Triticonazol, 
25 Validamycin A, Vinclozolin, 
Zineb, Ziram, 

242^1 -Chlor-cyclopropyl)-3<2-chlorphenyl)-2-hydroxypTopyl]-2,4-dihydro-[l,2,4]- 
triazol-3-thion und 

l-(3,5-Dimethyl-isoxazol-4-sulfonyl)-2-chlor-6,6-difluor-[l,3]-dioxolo-[4,5-f]- 
30 benzimidazol. 
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Als Beispiele fiir Bakterizide seien genannt: 

Bronopol, Dichlorophen, Nitrapyrin, Octhilinon, Oxytetracyclin, Probenazol, Strep- 
tomycin und Tecloflalam. 

5 Als Beispiele fur Insektizide, Akarizide und Nematizide seien genannt: 

Abamectin, Alanycarb, Aldicarb, Amitraz, Avermectin, AZ 60541, Azocyclotin, 
4-Bromo-2-(4-chlorphenyl)-l -(ethoxymethyl)-5-(trifluoromethyl)- lH-p>^ 
bonitril, Bendiocarb, Benftiracarb, Bensultap, Betacyfluthrin, Bifenthrin, BPMC, 
Brofenprox, Bufencarb, Buprofezin, Butocarboxin, Butylpyridaben, 
10 Carbaryl, Carbofuran, Chlorfluazuron, N-[(6-Chloro-3-pyridinyl)-methyl]-N-cyano- 
N-methyl-ethanimidamide, Clofentezin, Cyromazin, 

Diafenthiuron, Diazinon, Dichlofenthion, Diethion, Diflubenzuron, Dimethoat, 
Dioxathion, Disulfoton, 

Emamectin, Esfenvalerat, Ethiofencarb, Ethion, Ethofenprox, 
15 Fenamiphos, Fenazaquin, Fenbutatinoxid, FCTiitrothion, Fenobucarb, Fenothiocarb, 

Fenoxycarb, Fenpropathrin, Fenpyrad, Fenpyroximat, Fenthion, Fenvalerate, 

Fipronil, Fluazuron, Flucycloxuron, Flufenoxuron, Flufenprox, Fluvalinate, 

Formothion, Fosthiazat, Fubfenprox, Furathiocarb, 

Hexaflumuron, Hexythiazox, 
20 Imidacloprid, Isazophos, Isofenphos, Isoprocarb, Isoxathion, Ivermectin, Lambda- 

cyhalothrin, Lufenviron, 

Mecarbam, Methiocarb, Methomyl, Metolcarb, Milbemectin, Moxidectin, 
Naled, NC 184, Nitenpyram, 
Omethoat, Oxamyl, Oxydemettkon M, 
25 Permethrin, Phenthoat, Phorat, Phosalon, Phoxim, Pirimicarb, Pirimiphos M, Piri- 
miphos A, Promecarb, Propoxur, Prothoat, Pymetrozin, Pyridaphenthion, Pyrethrum, 
Pyridaben, Pyrimidifen, Pyriproxifen, 
Quinalphos, 

Salithion, Sebufos, Silafluofen, Sulfotep, Sulprofos, Spinosad, 
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Tebufenozide, Tebufenpyrad, Teflubenzuron, Thiacloprid, Thiafenox, Thiamethoxan, 
Thiodicarb, Thiofanox, Thiomethon, Thionazin, Triazuron, Trichlorfon, Triflumuron, 
Trimethacarb, 

Vamidothion, XMC, Xylylcarb. 

5 

Als Beispiele fiir Herbizide seien genannt: 

Acetamiprid 

Benzosulfuronmethyl 

Cy cl osu 1 famuron 
10 Flucarbazone 

Procarbazone Sodium 

Flufenacet 

Diflufenican 

Propanil 
15 Chloridazon 

Norflurazon 

Desmedipham 

Phenmedipham 

Alachlor 
20 Acetochlor 

Butachlor 

Metazachlor 

Metalochlor 

Acifluorfen 
25 Bifenox 

Chlortoliiron 

Diuron 

Isoproturon 

Liimron 
30 Dichlobenil 

loxynil 
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Mefenacet 

Amidosulfiiron 

Chlorimuron-ethyl 

Chlorsulfuron 
5 Cinosulfuron 

Methylsulfliron-methyl 

Nicosulfuron 

Primisulfuron 

Pyrazosulfuron-ethyl 
10 Thiofensulfiiron-methyl 

Triasulfiiron 

Tribenuron-methyl 

Atrazin 

Cyanazin 
15 Simazin 

Metamitron 

Metribuzin 

Glufosinate und 

Glyphosate. 

20 

Als Beispiele fur Pflanzenwuchsregulatoren seien Chlonnequat-methyl \md 
Ethephon genaxmt. 

Insbesondere enthalt die feste Phase (a) wenigstens eine Wirkstoff-Verbindung mit 
25 einer mittleren Partikelgrofie (volumenbezogen) von 0,001 bis 50, vorzugsweise 0,01 
bis 10 fim. 

Das erfindungsgemaBe disperse 3 Phasensystem liegt vorzugsweise in der Forrn einer 
feinteiligen Dispersion vor, wobei das organische Tragermedium b) gegebenenfalls 
30 zusammen mit der festen Phase (a) entweder die kontinuierliche Phase oder diskonti- 
nuieriich Phase bilden kann. Im Verlauf der Herstellung und Anwendung karm 
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beispielsweise zunachst die erstgenannte Form vorliegen [c emulgiert in a+b, = 
W/O], die daim weiter beispielsweise fiber das Verfahren der Umkehremulsion in die 
zweite Form iiberfiihrt werden kann [meist Anwendungsform, a+b emulgiert in c, = 
O/W]. Als diskontinuiarliche Phase kOnnen das organische Tragermediiim b) und die 

5 feste Phase a) im wSssrigeai TrSgeredium c) entweder getrennt vorliegen (feinteiligor 
Feststoff neben feinteiliger Emulsion) oder eine gemeinsame Phase bilden, wobei 
feinteilige Feststoffteilchen in Emulsionstropfen dispergiert vorliegen. In einar be- 
sonderen Aasfuhrungsform besitzen im letztgenannten Fall die feste Phase (a) und 
das organische TrSgermedium (b) zusammen eine physikalische Dichte (g/cm3), die 

10 dem 0,90 bis 1,1 fachen, voizugsweise dem 0,95 bis 1,05 fachen und insbesondere 
dem 0,99 bis 1,01 fachen der Dichte des wSssrigen TrSgermediums (c) entspricht. 

Als O/W bezeichnet man eine Ol in Wasser-Emulsion und als W/O eine Waser in Ol- 
Emulsion. 

15 

Partikulare Wirkstoffe (a): 

Die partikularen Wirkstoffe der Komponente a) besitzen vorzugsweise einen chem. 
Oder physik. gebundenen Wassergehalt von weniger als 5 Gew.-%, vorzugsweise 
weniger als 1 Gew.-% . 

20 

Organisches TrSgermedium (b): 

Das organische Tragermedium der Komponente b) enthait vorzugsweise 

i) mindestens ein organisches L6sungsmittel mit einem Siedepunkt von 
25 >1 00*>C, das in Wasser eine L5slichkeit von < 1 ,0 g/1 bei 20°C besitzt 

und 

ii) mindestens ein naturliches oder synthetisches oberflachenaktives Mittel, das 
in dem Losungsmittel (i) eine Loslichkeit von > 10 gfi, vorzugsweise >100 g/1 

30 bei 20°C besitzt und in Wasser bzw. dem wassrigen Tragermedium c) eine 

Loslichkeit von < 1,0 g/1, insbesondere < 0,1 g/1 bei 20°C besitzt 
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sowie gegebenenfalls weitere Zuschlagstoffe. 

In einer besonderen Ausfuhrungsform enthalt das organische Trageimedium (b) mehr 
5 als 95 Gew.-% der Komponenten i) und ii) bezogen auf das Tragermedium. 

Als organische LSsungsmittel (i) kommen bevorzugt naturliche, voll- oder halb- 
synthetische Verbindungra in Frage sowie gegebenenfalls Mischimgen dieser 
Losungsmittel, in denen die Wirkstoffe der Komponente a) eine Loslichkeit von 
10 <150 g/1, vorzugsweise <50g/l bei 20°C besitzen. Bevorzugt kommen bei Raum- 
temperatur fliissige LSsungsmittel in Betracht aus der Gruppe der aliphatischen, 
cycloaliphatischen oder aromatischen Kohlenwasserstoffe, insbesondere 

6le, wie z.B» Mineralole, Paraffme, Isoparaffine, voUsynthetische Ole wie 
15 Silikonole, halbsynthetische Ole auf Basis z.B. Glyceride mittlerer und unge- 

sattigter Fettsauren, etherische Ole, 

Ester von naturlichen oder sjnithetischen, gesattigten oder ungesattigten Fett- 
sauren, vorzugsweise Cg-C22- insbesondere Cg-Cig-FettsSuren, besonders be- 
20 vorzugt RapsSlmethylester oder 2- Efliylhexyllaurat, 

alkylierte Aromaten und deren Gemische , 

alkylierte Alkohole insbesondere Fettalkohole, 

25 

durch Hydroformylierung gewonnene lineare, primare Alkohole, 
Teipenkohlenwasserstofife und 



30 



naphthenische Ole wie z.B. Enerthene. 
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Das oberflachenaktive Mittel der Komponente ii) ist vorzugsweise eine nicht- 
ionogene Veibindung ausgewahlt aus der Gruppe der Umsetzungsprodukte von 
Alkylenoxiden mit alkylierbaren Verbindungen, wie 2.B. Fettalkoholen. Fettaminen. 
Fettsauren. Phenolen. Alkylphenolen. CarbonsSureamiden und Haizsauren. Hierbei 
5 handelt es sich z.B. urn Ethylenoxidaddukte aus der Klasse der Umsetzungsprodukte 
von Ethylenoxid mit: 

6 bis 25 C-Atomen oder 

1 0 b) Alkylphenolen mit 4 bis 12 C-Atomen im Alkykest oder 

c) gesattigten und/oder ungesattigten Fettaminen mit 14 bis 20 C-Atomen oder 

d) gesattigten und/oder ungesattigten FettsSuren mit 14 bis 22 C-Atomen oder 

15 

e) hydrierten und/oder unhydrierten Harzsauren, 

f) aus naturlichen oder modifizierten. gegebenenfalls hydrierten Rizinusfilfett- 
korper hergestellte Veresterungs- und/oder Arylierungsprodukte, die ge- 

20 gebenenfalls durch Veresterung mit Dicarbonsauren zu wiederkehrenden 

Struktureinheiten verkntipft sind. 



Weiterhin kommen Verbindungen aus der Gruppe der 



25 - Sorbitanester wie Z.B. SPAN®, ICI 

Block- und Blockcopolymere auf Basis von Bthylen- und/oder Propylenoxid 
wie Z.B. Pluronic®, BASF 

30 - Block- und Blockcopolymere von Ethylen- und/oder Propylenoxid auf bi- 
ftmktionellen Aminen wie z.B. Tetronic®, BASF 
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Blockcopolymere auf Basis (Poly)stearinsaure imd (Poly)Alkylenoxid wie 
Z.B. Hypermer ® B, ICI 

5 - oxalkylierte Acetylendiole und -glykole wie z.B. Siirfynol®, AirProducts 



oxalkylierte Phenoie, insbesondere Phenol/Styrol-Polyglykolether der Fonnel 
I)undn) 



10 




in denen 

15 

R'^ Wasserstoff oder Ci-C4-Alkyl bedeutet, 
R^^ far Wasserstoff oder CHj steht. 



20 R" Wassestoff,Ci-C4-Alkyl, CrC4-Alkoxy, Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder Phenyl 
bedeutet. 
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m eine Zahl von 1 -4 bedeutet, 

n eine Zahl von 2-13, insbesondere 2-8 bedeutet, 

5 R'* fUr jede durch n indizierte Einheit gleich oder verschieden ist und fiir Wasser- 
stofF, CH3 Oder Phenyl steht, wobei im FaUe der Mitanwesenheit von CH3 in 
den verschiedenen -(-CH2-CHCR'^-0-)-Gruppen in 0 bis 60 % des Gesamt- 
wertes von n R^^ fiir CH3 und in 100 bis 40 % des Gesamtwertes von n R^' 
fur Wasserstoff steht und wobei im Falle der Mitanwesenheit von Phenyl in 
j™ ,.o-^^v,;»,i»r,/=.« -/.r'i4-,.rMn?**"4-0-VGnroTjen in 0 bis 40 % des Gesamt- 
wertes von n R^ ^ fUr Phenyl und in 1 00 bis 60 % des Gesamtwertes von n R'* 
fur Wasserstoff steht . 

Besonders bevorzugt weisen die oberflachenaldiven Mittel (ii) einen rechnerischen 
1 5 HLB -Wert von weniger als 12, insbesondere weniger als 1 0 auf. 
[HLB: HydrophiUc-Lipophilic-Balance] 

Das organische TrUgennedium (b) kann auBerdem weitere Komponenten als 
Zuschlagstoffe enthalten; sie unterliegen erfindungsgemSB keinen EinschrSnkungen. 
20 Insbesondere kommen Rheologieadditive in Frage wie zB. : 

organische Thixotropierungs- und/oder Verdickungsmittel wie z.B. Ricinus- 
derivate, insbesondere hydriertes RizinusSl und Derivate in Form von Estem, 
Ethem oder Amiden, femer Polyamine in Form von wachsartigen Polymeren 
25 mit endstandigen Amidgn^pen, 

anorganische Thixotropier- und/oder Verdickungsmittel wie zJB. 
Schichtsilikate, hochdisperse amoiphe pyrogene KieselsSuren, insbesondere 
hydrophob modifizierte KieselsSuren, hochdisperses Aluminiumoxid sowie 
30 sog. tiberbasische Sulfonate der allgemeinen Formel OH)* 
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(R-S03)^ 



CaCOa 



(HI), 



wobei 



X 



eine Zahl von 1 bis 20 bedeutet und 



R fur Alkyl oder Aiyl steht. 

Weiterhin kommen sog. Filmbildner in Frage, die in dem Losungsmittel (i) eine 
Loslichkeit von >100 g/1 bei 20°C haben, aus der Gruppe 

gegebenenfalls physikalisch behandelte NaturstofFe wie Z-B. pflanzliche oder 
tierische Harze, bituminose Mineralstoffe und vorzugsweise oxidativ 
trocknende pflanzliche oder tierische Ole insbesondere mit einer Kettenlange 
von C5-C24 und mindestens einer reaktiven Doppelbindung wie zJB. 9,12- 
iind 9,11-Linolsaure, Linolensaure, Elaostearinsaure und Standole Qioher- 
molekure), 

cheniisch modifizierte NaturstofFe auf Basis von z.B. Cellulose, Starke, 
trocknenden Olen oder KoUophonium, 

polymere synthetische Verbindungen auf Basis von z,B. ungesattigten und 
gesattigten, gegebenenfalls 6lmodifizierten Polyestem, Polyanriden, 
Formaldehydkondensationsharzen, Polymerisationsharzen aufgebaut auf 
Monomeren z.B. aus der Gruppe der Derivate des Ethens, des Vinylalkohols, 
der Acryl- und Methacrylsaure, sowie Polyadditionsverbindungen wie z.B. 
Polyurethanen und Epoxidharze und 

Silikonharze. 
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Als weitere Zuschlagstoffe kommen z.B. auch UV-Schutzmittel und Konservierungs- 
mittel infrage. 

Wassriges TrSgermedium (c): 

Das wassrige Tragennedium der Komponente c) enthSlt vorzugsweise 



j) Wasser, 

jj) gegebenenfalls organische LSsiingsmittel, 

jjj) mindestens ein natiirliches oder synthetisches oberfiachenaktives Mittel, das 
10 in Wasser (j) eine Loslichkeit von >10 g/1, insbesondere >100 g/1 bei 200C 

besitzt 



sowie gegebenenfalls weitere Zuschlagstoffe. 

1 5 Als organische LQsungsmittel (jj) kommen bevorzugt in Wasser 16sliche oder misch- 
bare Losungsmittel in Betracht, insbesondere mit einer LSsHchkeit in Wasser von 
>l,0g/lbei20°C. 

Geeignete organische Losungsmittel sind beispielsweise: 

20 aliphatische Ci-C4-Alkohole, wie Methanol, Ethanol, Isopropanol, n-Propanol, n- 
Butanol, Isobutanol oder tert.-Butanol, aliphatische Ketone, wie Aceton, Methyl- 
ethyIketon.Methylisobutylketon oder Diacetonalkohol, Polyole, wie Ethylenglykol, 
Propylenglykol. Butylenglykol. 1,4-Butandiol, 1,5-Pentandiol, 1 ,6-Hexandiol, Di- 
ethylenglykol, Triethylenglykol, Trimethylolpropan. Polyethylenglykol oder Poly- 

25 propylenglykol mit einem mittl. Molgewicht von 100 bis 4000 g/mol. vorzugsweise 
200 bis 1500 g/mol, oder Glycerin, Monohydroxyether, vorzugsweise Monohydroxy- 
alkylether, besonders bevorzugt Mono-Ci-C4-alkylglykolether wie Ethylenglykol- 
monoethyl- oder -monomethylether, Diethylenglykobnonomethylether oder Di- 
ethylenglykohnonoethylether, Diethylenglykohnonobutylether, Dipropylenglykol- 

30 monoethylether, Thiodiglykol, Triethylenglykohnonomethylether oder -monoetbyl- 
ether, femer 2-Pyirohdon, N-Methyl-2-PyiTohdon, N-Ethyl-Pyrrolidon, N-Vinyl- 



wo 01/93677 




PCT/EPOl/06059 



pyirolidon, 1,3-Dimethyl-iimdazolidon, Dimethylacetamid sowie Dimethyl- 
foTmamid. 

Es kommen auch Gemische von Losungsmitteln, beispielsweise der genannten, in 
5 Frage. Die Menge der Sunune der eingesetzten Losungsmittei yj) in Uem wassrigen 
Tragermedium (c) betragt i.A. weniger als 60 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 
40 Gew.-%. 

Als oberflSchenaktive Mittel (ijj) werden vorzugsweise in dem wassrigen Medium 
10 (c) vollstSndig ISsliche Emulgatoren, Netzmittel, Dispergiermittel, EntschSumer oder 

Losungsvermittler verstanden. Insbesondere konnen sie nicht-ionogen, anionogen, 

katiogen oder amphoter sein bzw. monomerer, oligomerer oder polymererNatur sein. 

Die Auswahl der oberflachenaktiven Mittel (jjj) ist erfmdungsgemaB nicht einge- 

schrankt und muB auf die zu stabilisierende feste Phase (a) und/oder das zu 
15 stabilisierende organische Tragermedium b) im Hinblick auf die Dispersions- 

stabilitat, insbesondere gegen Sedimentation und/oder Aufrahmung der dispersen 

Phase, abgestinmit werden. 

Als bevorzugte oberfiachenaktive Mittel (ijj) sind solche der Komponente jjjl) bis 
20 jjj 1 0) zu nennai: 

jjjl) Oxalkylierungsprodukte, die durch Alkoxylierung mit Ethylenoxid oder 
Propylenoxid von Kondensationsprodukten phenolischer OH-gruppenhaltiger 
Axomaten mit Formaldehyd und NH-ftmktionellen Gruppen erhSltKch sind. 

25 

jjj2) Wasserlosliche anorganische Salze, insbesondere Borate, Carbonate, Silikate, 
Sulfate, Sulfite, Selenate, Chloride, Fluoride, Phosphate, Nitrate und Alumi- 
nate der Alkali- und Erdalkalimetalle und anderer Metalle, soAvie Ammo- 
nium; 
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jjj3) Polymere, aufgebaut aus wiederkehrenden Succinyl-Einheiten, insbesondere 
Polyasparaginsaure. 

jjj4) nicht-ionische oder ionisch modifizierte Verbindungen aus der Gruppe der 
5 Alkoxylate, Alkylolamide, Ester, Aminoxide und Alkylpolyglykoside, insbe- 

sondere Umsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mit alkylierbaren Ver- 
bindungen, wie Z.B. Fettalkoholen, Fettaminen, Fettsauren, Phenolen, Alkyl- 
nbenolen. Carbonsaureamiden und Harzsauren. Hierbei handelt es sich z.B. 
um Ethylenoxidaddukte aus der KJasse der Umsetzungsprodukte von Ethylen- 
10 oxid mit: 

m) gesattigten und/oder ungesattigten Fettalkoholen mit 6 bis 25 C- 
Atomen oder 

15 n) Alkylphenolen mit 4 bis 12 C-Atomen im Alkylrest oder 

o) gesattigten und/oder ungesattigten Fettaminen mit 14 bis 20 C- 
Atomen oder 

20 p) gesattigten und/oder ungesattigten Fettsauren mit 14 bis 22 C-Atomen 

OdCT 

q) hydrierten und/oder unhydrierten Haizsauren, 

25 r) aus natflrlichen oder modifizierten, gegebenenfalls hydrierten Rizinus- 

Slfettkorper hergestellte Veresterungs- und/oder Arylierungsprodukte, 
die gegebenenfalls durch Verestenmg mit Dicarbonsauren zu wieder- 
kehrenden Struktureinheiten verknupft sind. 



30 jjj5) ionische oder nicht-ionische Verbindungen aus der Gruppe der Umsetzungs- 
produkte von Alkylenoxid mit Sorbitanester [Tween®, ICI], oxalkylierte 
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Acetylendiole und -glykole, oxalkyliesrte Phenole, insbesondere 
Phenol/Styrol-Polyglykolether gemaJJ Fonnel I) und 11) mit dem Unterschied, 
dass n eine Zahl von 14 bis 120 ist, und ionisch modifizierte Phenol/Styrol- 
Polyglykolether der Fonnel I) oder II) wie beispielsweise in EP-A 839 879 
5 offenbart [bzw. EP-A-764 695]. Unter ionische Modifizierung wird beispiels- 

weise Sulfatierung, Carboxylienmg oder Phosphatierung verstanden. Ionisch 
modifizierte Verbindungen liegen vorzugsweise als Salz, insbesondere als 
Alkali- oder Aminsalz, vorzugsweise Diethylaminsalz vor. 

10 jij6) ionische oder nichtionische polymere oberflachenaktive Mittel aus der 
Gruppe der Homo- und Copolymerisate, Pfiropf- und Pfiropfcopolymerisate 
. sowie statistische und lineare Blockcopolymerisate. 

Beispiele geeigneter polymerer oberflachenaktive Mittel (]]}6) sind Poly- 
15 ethylenoxide, Polypropylenoxide, Polyoxymethylene, Polytrimethylenoxide, 

Polyvinylmethylether, Polyethylenimine, Polyacrylsauren, Polyarylamide, 
Polymethacrylsauren, Polymethacrylamide, Poly-N,N-dimethyl-acrylamide, 
Poly-N-isopropylacrylamide, Poly-N-acrylglycinamide, Poly-N-methacryl- 
glycinamide, Polyvinyloxazolidone, Polyvmylmethyloxazolidone. 

20 

Femer sind zu nennen 

v^asserl6sliche Block- und Blockcopolymere auf Basis von Ethylen 
und/oder Propylenoxid [Pluronic®, BASF] und 

wasserlosliche Block- und Blockcopolymere von Ethylen- und/oder 
25 Propylenoxid auf bifunktionellen Aminen [Tetronic®, BASF]- 



30 



iij?) anionische oberflachenaktive Mittel wie beispielsweise Alkylsulfate, Ether- 
sulfate, Ethercarboxylate, Phosphatester, Sulfosuccinatamide, Paraffinsul- 
fonate, Olefinsulfonate, Sarcosinate, Isothionate und Taxirate. 
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jjjS) anionische oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der sog. Dispergiermittel, 
insbesondere Kondensationsprodukte, die durch Umsetzung von Naphtholen 
mit Alkanolen, Anlagerung von AUcyloioxid und mindestens teilweiser Uber- 
fUhnmg der terminalen Hydroxygruppen in Sulfogruppen oder Halbester der 
5 Maleinsaure, PhthalsSure oder Bemsteinsaure erhaltlich sind, Sulfobemstein- 

sSureester, Alkylbenzolsulfonate, sowie Salze der Polyacrylsauren, Poly- 
ethylensulfonsSuren, Polystyrolsulfonsaure, PolymethacrylsSuren, Poly- 
phosphorsauren. 

. « tr ■\T — 1^:^/4. '.^/><9.r< imf ollem T ?rmiT>cill-fnnntp. 7..T^. Solclie. dlC nach 

ujy) iigiiinisciic V oxuiHuuijg*^!!, »v»i im^.* ~— , _._ . . , 

dem Sulfit- oder Kraft-Verfahren gewonnen warden. Vorzugsweise handelt es 
sich vim Produkte, die zum Teil hydrolysiert, oxidiert, propoxyliert, sulfoniert, 
sulfomethyliert oder disulfoniert raid nach bekannten Verfahren fraktioniert 
werden, z.B. nach dem Molekulargewicht oder nach dem Sulfonierungsgrad. 

15 Auch Mischungen aus Sulfit- und Kraftligninsulfonaten sind gut wirksam. 

Besonders geeignet sind Ligninsulfonate mit einem durchschnittlichen Mole- 
kulargewicht von grSfier 1000 bis 100 000 g/mol und einem Gehalt an akti- 
vem Ligninsulfonat von mindestens 80 % und vorzugsweise mit niedrigem 
Gehalt an mehrwertigen Kationen. Der Sulfonierungsgrad kann in weiten 

20 Grenzen variieren. 

jjjlO) amphotere oberflachenaktive Mittel wie Betaine und Ampholyte, insbe- 
sondere Glycinate, Propionate und hnidazoline. 

25 Als weitere Zuschlagstoffe kami das wassrige TrSgermedium c) Verdickungsmittel 
enthalten. 

Sie koimen eingesetzt werden zur Einstellung der ViskositSt der Feststof^rSparation 
sowie zur StabiUsienmg der hydrophoben Phase (a+b) und Viskositatseinstellung der 
30 hydrophilen Phase (c) wahrend des Herstellungsprozesses der Feststof^raparation. 
Eine Ubersicht iiber die geeigneten Verdickungsmittel kaim z.B. entnommen werden 
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aus Rompp Lexikon, Lacke und Dnickfarben, Ulrich Zorll, Thieme Verlag, Stuttgart, 
1998. Als geeignete Verdickungsmittel sind solche aus der Gruppe der anionischen 
Oder nicht-ionischen organischen wasserlSslichen Polymere zu nennen, die im 
weiteren Sinne auch als SchutzkoUoide fiir die feinverteilte hydrophobe Phase in der 
5 Feststoffyraparation eingesetzt werden konnen. Besonders bevorzugt sind organische 
Verdickungsmittel, die vorzugsweise eine Loslichkeit in Wasser von >100 g/1 be- 
sitzen, 

Vorzugsweise wird als organisches Verdickungsmittel eine Verbindung eingesetzt, 
1 0 deten 4 %ige wassrige Losung bei 20*^0 eine Viskositat von >2 n[iPa.s aufweist. 

Bevorzugte organische Verdickungsmittel sind Verbindungen, ausgewahlt ans nach- 
folgenden Gruppen: 

15 - Dextrine oder Cyclodextrine, 

Starke und Starkederivate, insbesondere abgebaute oder teilabgebaute Starke, 

anionische Polyhydroxyverbindxmgen, insbesondere Xanthan oder Carboxy- 
20 methylcellulose 

Cellulosederivate wie z.B. Methylcellulose, insbesondere Hydroxymethyl-, 
Hydroxyethyl- oder Hydroxypropylcellulose, 

25 - partiell hydrolysierte Polymerisate von Vinylacetat, vorzugsweise Polyvinyl- 
alkohol, die zu mehr als 70 % hydrolysiert sind und/oder Vinylalkohol-Co- 
polymerisate, vorzugsweise Copolymere aus Vinylacetat und Alkylvinylester, 
die partiell oder voUstandig verseift sind, sowie Polyinylalkohol selbst, 

30 - Polymerisate von N-Vinylpyrrolidon, oder Copolymerisate mit Vinylestem. 
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Bevorzugt kommen als Verdickungsmittel Starke, derivatisierte StSrke und insbeson- 
dere abgebaute Starke in Frage. 

Abgebaute StSrke wird beispielsweise erhalten, indem man z.B. native Kartoffel-, 
5 Weizen, Mais-, Rds- oder TapiokastSrke einem oxidativen, thennischen, enzymati- 
schen oder hydrolytischen Abbau imterwirft. Bevorzugt sind hierbei oxidativ abge- 
baute Starken, besonders bevorzugt ist mit Hypochlrorit oxidativ abgebaute Kartof- 
felstarke. 

10 Weiterhin kommen insbesondere Dextrine und Cyclodextrine in Frage. Als Dextrine 
werden vorzugsweise WeiBdextrine, Gelbdextrine sowie Maltodextrine mit einer 
KaltwasserlosUchkeit von groBer 50 Gew.-%, vorzugsweise grSBer 90 %, gemessen 
bei 10 g auf 200 ml Wasser bei 20*'C, verstanden. 

15 Bevorzugte Cyclodextrine sind solche vom Typ a-CD mit 6 Glucopyranose-Einhei- 
ten, p-CD mit 7 Glucopyranose-Einheiten und y-CD mit 8 Glucopyranose-Einheiten 
sowie verzweigte AB, AC. AD-Diclosyl-CD und Mischungen der genannten Dex- 
trine. 

20 Als bevorzugte anionische Polyhydroxyverbindungen kommen Polysaccharide, ins- 
besondere Xanthan sowie Carboxymethylcellulose in Frage. 

Als Cellulosederivate konnen als Verdick-ungsmittel bevorzugt Methylcellulose, 
Hydroxymethylcellulose, Hydroxyethyl- und -propylcellulose eingesetzt werden. 

25 

Insbesondere kommen als Verdickungsmittel wenigstens partiell hydrolysierte (ver- 
seifte) Polymerisate und Copolymerisate von Vinylacetat, welche in Wasser voU- 
standig dispergierbar, vorzugsweise voUstandig loslich sind, in Frage. Bevorzugt sind 
hydrolysierte Polymerisate und Copolymerisate von Vinylacetat mit einem Hydro- 
30 lysegrad von 70 bis 97 %, vorzugsweise von 80 bis 92 %, einem Molekulargewicht 
von 1 000 bis 150.000, vorzugsweise 2000 bis 100 000 g/mol sowie einer Auslauf- 
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viskositat (bestimmt an einer 4 %igen wassrigen Losung bei 20°C) von 2 bis 
35 n)Pa.s, vorzugsweise 2 bis 10 niPa.s. 

Besonders bevorzugt sind partiell hydrolysierte Polyvinylalkohole sowie Polyviny- 
5 alkohol selbst. 

Unter Copolymerisate von Vinylacetat werden als Verdickungsmittel insbesondere 
voll- Oder teilverseifte Vinylalkohol-Copolymerisate verstanden, insbesondere voU- 
verseifte Copolymere aus Alkylvinylester nnd Vinylacetat mit einem Anteil an 
10 Alkylvinylester von vorzugsweise 5 bis 20 Mol-%, ganz besonders Copolymere aus 
Alkylvinylacetat und Vinylacetat. 

Weiterhin kommen als Verdickungsmittel Homo- und Copolymerisate von N-Vinyl- 
pyrrolidon in Frage, die in Wasser vollstSndig dispergieren. 

15 

Vorteilhafte Verdickungsmittel sind Polymerisate, welche 35 bis 100 Mol-% Anteile 
von Verbindungen der allgemeinen Formel 




CH CHj 

20 

mit R, R' = unabhangig voneinander H, Methyl oder Ethyl und 0-65 Mol-% Antral 
eines oder mehrerer monoethylenisch ungesattigter Comonomeren, insbesondere 
Vinylester wie Vinylacetat, Acrylsaureester wie Ethylacrylat, Methaciylsaureester 
wie Methylmethacrylat, Vinylalkylester wie Vinylcyclohexylether, Vinylhalogenide 
25 wie Vinylchlorid, Vinylcaprolactam, Vinylimidazol, Allylalkohol, Acrylnitril, Styrol, 
Vinylcarbozol vmd weitere mehr. Gegebenenfalls kSnnen die Co-Polymere ionisch 
modiiiziert sein (kationisch oder anionisch). 
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Das Molekulargewicht der Homo- und Copolymerisate von N-Vinylpyrrolidon be- 
tragt 2 000 - 1 200 000, vorzugsweise weniger als 10 - 150 000 g/mol. 

5 Ganz besonders bevorzugt sind Homopolymerisate von N-Vinylpyrrolidon sowie 
Copolymerisate mit Vinylestem und Na-Methacrylat. 

Neben den imter den oberflachenaktiven Mitteln (jjj) genaraiten Verbindungen 
konnen noch spezielle Entschaumer und Schaumverhinderungsmittel eingesetzt 
10 werden, Insbesondere kommen Produkte auf Basis naturlicher 6le oder MineralSle, 
gegebenenfalls chemisch modifizierte Alkohole und chemisch modifizierte Silikone 
in Frage. 

AuBerdem konnen Hilfsmittel zur Enthartung des Wassers der Komponente j) 
15 enthalten sein. Beispielsweise kommen mittel- bis hochmolekulare Polyphosphate 
(Calgon®) in Frage. 

Neben den genannten Additiven kann das wassrige Tragermedium (c) gegebenenfalls 
auch weitere tibliche Mittel enthalten wie pH-Regler, Filmbildungs- und Verlaufs- 
20 hilfsmittel, Trockenstoffe (Sikkative), Hautverhiitungsmittel, Antifonlingmittel, XJV- 
Schutzmittel und StabiUsatoren, Konservierungsmittel (Biocide) usw. 

Dispergiermittel (d): 

Als Dispergiermittel der Komponente d) werden allgemein Mittel verstanden, die die 
25 Aufgabe als Mahlhilfsmittel und als Stabilisierungsmittel fiir den feinteiligen Fest- 
stoff der Komponente a) gegen Partikelaggregation bzw. -agglomeration und Re- 
kristallisation (Kristallwachstum) in dem organischen Tragermedium (b) erfuUen. 
Bevorzugt sind Dispergieraiittel, die mit den Feststof35)artikeln physikalische 
Wechselwirkungen (z.B. v.d.Waals-, H-Briicken- und hydrophobe-) oder chemische 
30 Wechselwirkungen (Chemisorption) eingehen konnen und eine gegebeneaifalls vor- 
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handene Affinitat der unbehandelten partikularen Feststoffe zu dem wSssrigen 
Tragermedium unterdrucken, insbesondere die Hydrophobie der Feststoffe erhohen. 

Bevorzugt warden die Dispergiermittel (d) ausgewahlt aus 

A) der Gruppe der wasserunloslichen Polymeren, vorzugsweise Co-, lineare oder 
statistische Block- und Block-Coplymere, sowie Pfropfyolymere mit einem 
mittleren Molgewicht von 1 500 bis 150 000, vorzugsweise 1 000 bis 
50 000 g/mol, insbesondere enthaltend sowohl Feststoff-affine wie auch im 
organischen LSsiingsmittel (i) solubilisierende Gruppen mit einem Molge- 
wicht von 500 bis 20 000, insbesondere 1 000 bis 15 000 g/mol. Als Beispiele 
seien genannt Polyniere auf Basis Styrol- oder acrylischer Monomeren, ge- 
sattigte oder ungesattigte Carbonsaureester und Isocyanuratmonomeren 
[siehe z.B. auch US-A 5 399 294, EFKA] sowie Block-Copolymere auf Basis 
von (Poly)Stearinsaure und (Poly)Alkylenoxid und/oder 

B) der Gruppe der gesattigten oder ungesattigten, aUphatischen oder 
aromatischen Carbonsauren, insbesondere C9-Ci8-Mono- und Di-Carbon- 
sSuren und ihre Salze. 

Bevorzugte Zusammensetzung: 

Die Erfindung betrifft insbesondere feinteilige, partikulSre Feststof5)raparationen 
enthaltend: 

a) 0,001 bis 60 Gew.-%, bevorzugt 0,01 bis 40 Gew.-%, insbesondere 0,01 bis 
10Gew.-% der festen Phase (Komponente a) bezogen auf die Feststoff- 
praparation 

und 
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0,1 bis 99,9 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 90 Gew.-%, insbesondere 0,1 bis 60 
Gew.-% des organischen Tragermediums (Komponente b) bezogen auf die 
Feststof§)raparation 



und 



c) 0,1 bis 99,9 Gew.-%, bevomigt 1 bis 90 Gew--% des wSssrigen Trager- 
mediums (Komponente c) bezogen auf die Feststofft>raparation 



10 und 
d) 



0 bis 100 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 60 Gew.-% des Dispergiermittels 
(Komponente d) bezogen auf den Feststoff der Komponente a). 

15 Die Erfindung betrifft weiterhin Feststof^raparationen, enthaltend 

a) eine feste Phase wenigstens eines Pigments und/oder Fiillstoffes, 

b) ein organisches, in Wasser dispergierbares Trageimedium enthaltend ein in 
20 Wasser nicht mischbares organisches LOsungsmittel und ein darin gelostes 

oberflachenaktives Mittel, das in dem wassrigen Tragemiedium c) eine 
Loslichkeit von <1,0 g/1, vorzugsweise <0,1 g/1 bei 20*'C besitzt. 



ein wassriges Tragermedium enthaltend ein oberflachenaktives Mittel, das in 
Wasser eine LQshchkeit von >10 g/1, insbesondere >100 g/1 bei 20°C besitzt 
und 

gegebenenfalls ein Dispergiermittel fiir die feste Phase in dem organischen 
Tragermedium, 
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wobei das oberflachenaktive Mittel der wassrigen Tragerphase c) ausgewShlt wird 
aus der Gruppe jjj 1) bis jij 1 0): 

jjjl) Oxalkylierungsprodukte, die durch Alkoxylierung mit Ethylenoxid oder 
Propylenoxid von Kondensationsprodiikten phenolischer OH-gruppenhaltiger 
Aromaten mit Formaldehyd und NH-fiinktionellen Gnippen erhaltlich sind. 

jjj2) Wasserlosliche anorganische Salze, insbesondere Borate, Carbonate, Silikate, 
Sulfate, Sulfite, Selenate, Chloride, Fluoride, Phosphate, Nitrate und Alumi- 
nate der Alkali- und Erdalkalimetalle und anderer Metalle, sowie Ammo- 
nium; 

Polymere, aufgebaut aus wiederkehrenden Succinyl-Einlieiten, insbesondere 
Polyasparaginsaure. 

iij4) Als oberflachenaktive Mittel der Komponente jjj4) sind beispielsweise zu 
nennen: Alkylolaniide, Aminoxide und Alkylpolyglykoside, Umsetzungspro- 
dukte von Alkylenoxiden mit alkylierbaren Verbindungen, wie z.B. Fett- 
alkoholen, wobei das Alkoxylat bevorzugt wenigstens eine Propylenoxid- 
Einheit enthSlt; Fettaminen, wobei das Alkoxylat bevorzugt wenigstens eine 
Propylenoxid-Einheit enthSlt; Fettsauren, wobei das Alkoxylat wenigstens 
eine Propylenoxid-Einheit enthalt; Phenolen, Alkylphenolen, wobei das 
Alkoxylat wenigstens eine Propylenoxid-Einheit enthalt; Carbonsaureamiden 
und Harzsauren. Hierbei handelt es sich z.B. um Ethylenoxidaddukte aus der 
Klasse der Umsetzungsprodukte von Ethylenoxid mit: 

m) gesattigten und/dder ungesattigten Fettalkoholen mit 6 bis 25 C-Atomen oder 

o) gesattigten und/oder ungesattigten Fettaminen mit 14 bis 20 C-Atomen oder 

p) gesattigten und/oder ungesattigten Fettsauren mit 14 bis 22 C-Atomen oder 
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r) aus natOrlichen oder modifiziesrten, gegebenenfalls hydrierten Rizinusolfett- 
kSiper hergestellte Veresterungs- imd/oder Aiylierungsprodukte, die gege- 
benenfalls durch Veresterung mit Dicarbons5uren zu wiederkehrenden 
5 Struktureinheiten verkniipft sind. 

jjjS) oxalkylierte Acetylendiole und -glykole, oxalkylierte Phenole, insbesondere 

. .--^1 .i-.i--t_ii Ko T7«»-,^oi TV -iiTii^ TT\ TTiit HeiTi Tlnterschied. 

I'henoi/iStyroi-roiygiyn.uiciuci gcuiaw a^hiiw xj 

dass n eine Zahl von 14 bis 120 ist, und ionisch modifizierte Phenol/Styrol- 

10 Polyglykolether der Fonnel I) oder Bl) wie beispielsweise in EP-A 839 879 

tind EP-A-764 695 offenbart. 

jij6) nichtionische polymere oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der Homo- 
imd Copolymerisate. Pfropf- und Pfropfcopolymerisate sowie statistische und 
1 5 lineare Blockcopolymerisate. 

Beispiele geeigneter polymerer oberflachenaktive Mittel (ijj6) sind Poly- 
ethylenoxide, Polypropylenoxide, Polyoxymethylene, Polytrimethylenoxide, 
Polyvinylmethylether, Polyethylenimine, Polyacrylsauren, Polyarylamide, 
20 Polymethacrylsauren, Polymethacrylamide, Poly-N,N-dimethyl-acryla2nide, 

Poly-N-isopropylacrylamide, Poly-N-acrylglycinamide, Poly-N-methacryl- 
glycinamide, PolyvinyloxazoUdone, PolyvinylmethyloxazoUdone. 

Femer sind zu nennen 

25 - wasserlSsliche Block- und Blockcopolymere auf Basis von Ethylen- 

und/oderPropylenoxid [Pluronic®, BASF] und 



wasserlosliche Block- und Blockcopolymere von Ethylen- und/oder 
Propylenoxid auf bifunktionellen Aminen [Tetronic®, BASF]. 
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jjj7) anionische oberflSchenaktive Mittel wie beispielsweise Alkylsulfate, Ether- 
sulfate, Ethercarboxylate, Phosphatester, Sulfosuccinatamide, Paraffinsul- 
fonate, Olefinsulfonate, Sarcosinate, Isothionate und Taurate. 

jjjS) anionische oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der sog. Dispergiermittel, 
insbesondere Kondensationsprodukte, die durch Unnsetzung von Naphtholen 
mit Alkanolen, Anlagerung von Alkylenoxid und mindestens teilweiser IJber- 
fiihrung der terminalen Hydroxygruppen in Sulfognippen oder Halbester der 
Maleinsaure, Phthalsaure oder Bemsteinsaure erhaltlich sind, Sulfobemstein- 
saureester, Alkylbenzolsulfonate, sowie Salze der PolyacrylsSuren, Poly- 
ethylensulfonsauren, PolystyrolsulfonsSure, Polymethacrylsauren, Poly- 
phosphorsauren. 

jjj9) ligninische Verbindungen, vor allem Ligninsulfonat, z.B. solche, die nach 
dem Sulfit- oder Kraft-Verfahren gewonnen werden. Vorzugsweise handelt es 
sich um Produkte, die zinn Teil hydrolysiert, oxidiert, propoxyliert, sulfoniert, 
sulfomethyliert oder disulfoniert und nach bekannten Verfahren firaktioniert 
werden, z.B. nach dem Molekulargewicht oder nach dem Sulfonierungsgrad. 
Auch Mischungen aus Sulfit- und Kraftligninsulfonaten sind gut wirksam. 
Besonders geeignet sind Ligninsulfonate mit einem durchschnittlichen Mole- 
kulargewicht von groBer 1000 bis 100 000, einem Gehalt an aktivem Lig- 
ninsulfonat von mindestens 80 % und vorzugsweise mit niedrigem Gehalt an 
mehrwertigen Kationen. Der Sulfonierungsgrad kann in weiten Grenzen 
variieren. 

jjjlO) amphotere oberflachenaktive Mittel wie Betaine und Ampholyte, insbe- 
sondere Glycinate, Propionate und Imidazoline. 

Die partikularen Pigmente bzw. FuUstoffe der Komponente a) unterliegen keinen 
Einschrankungm, insbesondere kommen jedoch kristalline oder amorphe Pigmente 
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Oder Fullstoffe in Frage mit einem chemischen oder physikalisch gebundenen 
Wassergehalt von weniger als 5 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 1 Gew.-%. 

Als Pigmente und Fullstoffe koDMnen die nach dem Stand der Technik bekannten 
5 infrage wie z.B. zu entnehmen aus: Ltickert, Pigment + Fiillstoff Tabellen, 5.Auflage, 
Laatzen, 1994. Hierbei handelt es sich um insbes. in wSssrigen Medien unlosliche 
Stoffe, die auch in den meisten organischen Medien weitgehend unloslich sind. 

Als anorganische WeiBpigniente sind insbesondere zu nennen Oxide, wie z3. 
10 Titandioxid, Zinkoxid, (ZnO, ZinkweiB), Zirkonoxid, Carbonate wie z.B. BleiweiB, 
Sulfate wie z.B. Bleisulfat, und Sulfide wie z.B. Zinksulfid, und Lithopone; 
besonders bevorzugt ist Titandioxid. 

Als anorganische Buntpigmente sind zu nennen die aus der Gruppe der Oxide und 
15 Hydroxide in Form ihrer anorganischen Einzelverbindungen oder Mischphasen, 
insbesondere Eisenoxidpigmente, Chromoxidpigmente und oxidische Mischphasen- 
pigmente mit Rutil- oder Spinellstruktur, sowie Bismutvanadat-, Cadmium-, 
Cersulfid-, Chromat-, Ultramarin- und Eisenblaupigmente. 

20 Beispiele von Eisenoxidpigmenten sind Pigmente vom Color Index Pigment Yellow 
42, Pigment Red 101, Pigment Blue 11, Pigment Brown 6 sowie transparente Eisen- 
oxidpigmente. 

Beispiele von Chromoxidpigmenten sind solche vom Color Index Pigmrat Green 17 
25 und Pigment Green 1 8. 

Beispiel oxidischer Mischphasenpigmente sind Nickeltitan- und Chromtitangelb, 
Cobaldgrun und -blau, Zinkeisen- und Chromeisenbraun sowie Eisenmangan- und 
Spinellschwarz. 
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Bevorzugte organische Pigmente sind 2.B. solche der Monoazo-, Disazo-, verlackte 
Azo-, B-Naphthol-, Napthol AS-, Benzimidazolon-, Disazokondensations-, Azo- 
metallkomplex-, Isoindolin- xind Isoindolinon-Reihe, femer polycyclische Pigmente 
wie Z.B. aus der Phthalocyanin-, Chinacridon-, Perylen-, Perinon-, Thioindigo-, An- 
5 thrachinon-, Dioxazin-, Chinophthalon- und Diketopyrrolopyrrol-Reihe. AuBerdem 
verlackte Farbstoffe wie Ca-, Mg- und Al-Lacke von sulfonsaure- oder carbonsaure- 
grappenhaltigen Farbstoffen, sowie auch RuBe, die im Rahmen dieser Anmeldung als 
Pigmente verstanden werden und von denen eine groBe ZaM beispielsweise ans 
Colour Index, 2. Auflage, bekannt sind. Insbesondere zu nennen sind saure bis alkali- 
10 sche RuBe nach dem FumaceruBverfahren sowie chemisch oberflachenmodifiziCTte 
RuBe, beispielsweise sulfo- oder carboxylgnippenhaltige RuBe. 

Als anorganische Schwarzpigmente sind beispielsweise solche zu nennen, wie sie 
bereits oben zusammen mit den anorganischen Btmtpigmenten beschrieben warden, 
15 insbesondere Eisenoxidschwarz, Spinellschwarz sowie schwarze oxidische Misch- 
phasenpigmente. 

Weitere bevorzugte Feststoffe der Komponente a) sind keramische [nanoskalige] 
Pigmente (feste Verbindungen) aus der Gruppe der Oxide von Titan, Zink, Zinn, 

20 Wolfram, Molybdan, Nickel, Wismut, Cer, Indium, Hafirium, Eisen und/oder 
Siliciumcarbid, Zinksulfid, Bariumtitanat, Calciumtitanat, und/oder Silicium 
und/oder feste Siliciumverbindungen, in denen Siliciimi im stochiometrischen 
Uberschuss vorliegt, insbesondere mit einem mittleren Durchmesser der Primar- 
teilchen von <500 run, vorzugsweise <150 nm, ganz bevorzugt <120 nm. Derartige 

25 Feststoffe sind in WO-A-99 27024 offenbart. 

Als Feststoffe (a) kommen femer Pigmente, insbesondere nanoskalige Pigmente aus 
der Gruppe der nicht-oxidischen Keramiken infrage wie Carbide, Nitride, Boride und 
Silicide der Elemente Ti, Zr, Hf, Si, Ge und Sn vorzugsweise mit einer mittleren 
30 PrimarteilchengroBe von 0,1 bis 100, insbesondere 0,1 bis 50 nm. Derartige Fest- 
stoffe sind in EP-A-915 137 offenbart. 
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Als anorganische FiiUstoffe sind 2.B. Calciumcarbonat, Talkum, Glimmer sowie 
Bariumsulfat zu nennen. Als organische FiiUstoffe sind beispielsweise polymere Pul- 
ver und sogenannte hollow spheres zu nennen. 

Die partikularen Feststoffe der Komponente a) xunfassen weiterhin Verbindungen. 
die gegebenenfalls noch eine gewisse LSslichkeit (TeiUoslichkeit) in wSssrigen 
Median (Wasser) von weniger als 1,0 g/1, insbesondere weniger als 0,1 gAbesitzen. 

Als seiche sind zu nennen Dispersionsfarbstoffe und optische Aufheller, bei- 
spielsweise A20-. Disazo-, Anthrachinon-, Cmnarin-, Isoindolenin-, Chinolin- und 
Methinreihe. 

Organisches Tragermedium (b) fur die Pigment- bzw. Fiillstofi5>raparationen: 
Das organische Tragermedium der Komponente b) enthSlt vorzugsweise 

i) mindestens ein organisches Losungsmittel mit emem Siedepunkt >1 OO^C, das 
in Wasser nicht losUch oder mischbar ist 

und 

ii) mindestens ein natiirliches oder synthetisches oberfiachenaktives Mittel, das 
in dem LSsungsmittel (i) losUch oder teillSslich ist, voizugswdse eine 
LSshchkeit von mehr als 10 gA bei 20°C besitzt und in Wasser bzw. dem 
wassrigen Tragermedium keine oder nur sehr geringe LSslichkeit vorzugs- 
weise von weniger als 0,1 g/1 bei 20°C besitzt 

sowie gegebenenfalls weitere Zuschlagstoffe. 

) hi einer besonderen Ausfiihrungsfoim enthalt das organische Tragermedium (b) mehr 
als 95 Gew.-% der Komponenten i) und ii) bezogen auf das Tragermedium. 
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Als organische Losungsmittel (i) kommen bevorzugt natQrliche, voll- oder halb- 
synthetische Verbindungen in Frage sowie gegebenenfalls Mischungen dieser L«- 
sungsmittel, in denen die Pigmente bzw. FuUstoffe der Komponente a) eine L6s- 
5 lichkeit von <150 gfl, vorzugsweise <50gn bei 20°C besitzen. Bevorzugt kommen 
bei Raumtemperatur flfissige LSsungsmittel in Betracht aus der Gruppe der 
aliphatischen, cycloaliphatischen oder aromatischen Kohlenwasserstoffe, insbe- 
sondere 

10 - Ole, wie Z.B. Mineralole, Paraffine, Isoparaffine. voUsyntbetische 6le wie 
Silikonole, halbsynthetische Ole auf Basis zJB. Glyceride mitflerer und imge- 
sattigter Fettsauren, etherische Ole, 

Ester von natiirlichen oder synthetischen, gesattigten oder migesattigten Fett- 
1 5 sauren, vorzugsweise C8-C22- insbesondere Cg-Cig-Fettsauren, besonders be- 

vorzugt R^sohnethylester oder 2-BthylhexylIaurat, 

alkylierte Aromaten und deren Gemische, 

20 - alkylierte Alkohole insbesondere Fettalkohole, 

d\u^ch Hydroformylierung gewonnene lineare, primSre Alkohole, 

Terpenkohlenwasserstoffe und 

naphthenische Ole wie z.B. Enalhene. 



25 



Das oberfiachenaktive Mittel der Komponente ii) ist vorzugsweise eine nicht- 
ionogene Verbindung ausgewahlt aus der Gruppe der Umsetzungsprodukte von 
30 Alkylenoxiden mit alkyUerbaren Verbindungen, wie z.B. Fettalkoholen. Fettaminen, 
Fettsauren, wobei das Alkoxylat wenigstens eine Propylenoxidemhet enthait; 
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Phenolen, Alkylphenolen, wobei das Alkoxylat wenigstens eine Propylenoxideinhet 
enthait; Carbons5ureamiden und Harzsauren. Hierbei handelt es sich z.B. um Ethy- 
lenoxidaddukte aus der KJasse der Umsetzungsprodukte von Ethylenoxid mit: 

5 a) gesattigten und/oder ungesattigten Fettalkoholen mit 6 bis 25 C-Atomen oder 

c) gesattigten vmd/oder ungesattigten Fettaminen mit 14 bis 20 C-Atomen oder 

e) hydrierten und/oder unhydrierten Harzsauren, 

10 

f) aus nattlrliche oder modifizierte. gegebenenfalls hydrierte Rizinusolfettkorper 
hergestellte Veresterungs- und/oder Aiylierungsprodukte, die gegebenenfalls 
durch Veresterung mit Dicatbonsauren zu wiederkehrenden Struktureinheiten 
verknupft sind. 

Weiterhin kommen Verbindungen aus der Gruppe der 

Block- und Blockcopolymere auf Basis von Ethylen- und/oder Propylenoxid 
wie Z.B. Pluronic®, BASF 

Block- und Blockcopolymere von Ethylen- und/oder Propylenoxid auf 
bifunktionellen Aminen wie z.B. Tetronic®, BASF 

Blockcopolymere auf Basis (Poly)stearinsaure und (Poly)Alkylenoxid wie 
25 Z.B. Hypermer ® B,ICI 

oxalkylierte Acetylendiole und -glykole wie z.B. Suriynol®, AirProducts 



15 



20 



30 



oxalkylierte Phenole, insbesondere PhenoyStyrol-Polyglykolether der Formel 
I)TmdII) 
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5 in denen 

R'^ Wasserstoff Oder Ci-C4-Alkyl bedeutet, 
r'^ fur Wasserstofif oder CH3 steht, 

10 

R" Wasserstojff,Ci-C4-A]kyl, Ci-C4-Alkoxy, Ci-C4-Alkoxycarbonyl oder Phenyl 
bedeutet, 

m eine Zahl von 1-4 bedeutet, 

15 

n eine Zahl von 2-13, insbesondere 2-8 bedeutet, 

R'^ fur jede dutch n indizierte Einheit gleich oder verschieden ist und fiir 
Wasserstofif, CH3 oder Phenyl steht, wobei im Falle der Mitanwesenheit von 
20 CH3 in den verschiedenen -(-CH2-CH(R'^)-0-)-Gruppen in 0 bis 60 % des 

Gesamtwertes von n R'^ fur CH3 und in 100 bis 40 % des Gesamtwertes von 
n R^* ftir Wasserstoff steht und wobei im Falle der Mitanwesaiheit von 
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Phenyl in den verschiedenen -(-CH2-CH(R'')-0.)-Gruppen in 0 bis 40 % des 
Gesamtwertes von n R'' fUr Phenyl und in 100 bis 60 % des Gesamtwertes 
von n R*' fiir Wasserstoff steht . 

5 Die ubrigen Bedingungen entsprechen denen des oben angegebenen organischen 
Tragennediums fur Wirkstoffe. 

Als m5gliche Dispergiennittel sind die oben angegebenen zu nennen. 
10 Verfahren: 

Die Erfindung betrifit femer ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen 
Wirkstoff- bzw. Pigment- und Fiillstof^raparationen, in dem der jeweiUge Feststoff 
(a) in dem organischen Tragermedium (b) feinverteilt (dispergiert) und ge- 

15 gebenenfalls stabilisiert wird, und gegebenenfalls anschlieBend entweder die er- 
haltene Suspension in dem wassrigen Tragermedium (c) dispergiert wird. oder das 
wassrige Tragermedium (c) in die Suspension (a+b) in Fom einer Emulsion fein- 
verteilt und stabil eingebracht wird. In einer besonderen Ausfuhrungsform des Ver- 
fahrens wird zunachst ein Teil des wSssrigen Tragermediums (c) in die Suspension 

20 (a+b) feinverteilt und anschlieBend die so erhaltene Mischung (mehiphasige 
Dispersion) in einem weiteren Teil des wSssrigen TrSgermediums (c) dispergiert 

Die Feinverteilung der Feststoffe (a) in dem organischen Tragermedium (b) erfolgt 
i.A. durch Riihren und/oder mittels Nasszerkleinerung (z.B. Homogenisieren, 
25 Mahlen, Kneten). Dieser Verfahrensschritt kann sowohl Echtzerklemerung von 
Kristallen wie auch Desaggregation und Desagglomeration von Partikehi auf die ge- 
wunschte Partikelfeinverteilung bedeuten. Die erforderlichen Additive, z.B. 
Komponente ii) bzw. d) konnen vor, wahrend oder nach der Feinverteilung zugesetzt 
werden. 



30 
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Die Auswahl der Verfahren richtet sich nach dem erforderlichen Energieaufwand zur 
Erzielung der gewianschten Feinverteilung. Beispielsweise kommen fiir viele anorga- 
nische Pigniente sowie organische imd anorganische Fiillstoffe Verfahren wie 
Dissolver, Ultraturrax oder Rotor-Stator-Muhlen in Frage. Starker aggregierte und 
5 kristalline Feststoffe (z.B. organische Pigmente, RuB, transparente anorganische 
Pigmente, Keramiken, organische Farb- irnd Wirkstoffe) erfordem oft Nassmahl- 
techniken mit sehr hohem spezifischen Energieeintrag. Dies wird beispielsweise 
durch Rtihrwerkskugel- und -perhniihlen, Dispersionskneter, Walzenstuhl, oder 
Hochdruckhomogenisatoren bereitgestellt. 

10 

Im Anschluss an die Herstellnng der Suspension kSnnen weitere Einstellungen er- 
folgen durch Zugabe von organischem Losungsmittel (i) oder anderen Komponenten 
des organischen Tragermediums (b), auf beispielsweise die gewfinschte Dichte der 
Mischung der Komponente a) und b) (a+b) . 

15 

Zur Dispergierung (Emulgierung) der Suspension in dem wassrigen Tragermedium 
kommen Verfahren in Betracht wie Ruhren, Dissolveremulgieren, Emulgieren 
mittels Rotor-Stator-Maschinen, Ultratuixax, Hochdruckhomogenisator, Strahldisper- 
gierung und Ultraschallbehandlung. Die Wahl der Methode ist abhSngig von der ge- 

20 wunschten Feinverteilimg der diskontinuierlichen Phase. Im Hinblick auf aus- 
reichende Emulsionsstabilitat sollte im allgemeinen jedoch ein Verfahren gewahlt 
werden, mit dem eine mittlere Tropfengrofie von etwa dem 2 bis 100 fachen, vor- 
zugsweise dem 5 bis 20 fachen der mittleren Feststof^Dartikelgrofie (massebezogener 
Durchmesser) erreicht werden kann. Die gewiinschte Dispersion kann erhalten 

25 werden, in dem zunachst das wassrige Tragennedimn (c) getrennt gemischt wird imd 
anschlieBend vorsichtig unter gegebenenfalls intensivem Ruhren (Scheren) in die 
Suspension (a+b) eingetragen vnrd, Je nach Anteil des zugefiihrten wassrigen 
Tragermediums erhalt man eine Typ W/O-Emulsion oder nach Durchlaufen der 
Emulsionsumkehning eine Typ OAV-Emulsion, welche gegebenenfalls im Anschluss 

30 an die Dispergierung oder im Verlauf der Anwendung weiter mit dem wassrigen 
Tragermedium verdunnt werden kann. 
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Bevorzugt ist ein Verfahren, wonach im Anschluss an den ersten Dispergierschritt 
die Dispersion (O/W- oder W/0-) einer weiteren Dispergierung unter hoherem 
Energieeintrag unterzogen wird, beispielsweise durch Ultraschall-, Hochdruckhomo- 
5 genisierong oder Strahldispergienmg bei Drucken von 2 bis 2500 bar, insbesondere 
20 bis 1000 bar, in einer oder mehreren Passagen. Insbesondere konnen nach diesem 
Verfahren nnd geeigneter Temperaturfuhrung Mikrodispersionen erhalten werden 
mit besonders grofier LangzeitstabilitSt. 

10 Die Endeinslellung auf die gewfinschten Eigenschaften wie Viskositat, Fliefiver- 
halten und Konservierung kann sowohl vor, wahrend oder nach der Dispergierung 
durch Zugabe der unter Komponente c) genannten Additive erfolgen. 



15 



VerwKidung: 



Die erfindungsgemaBen Feststofi^TSparationen konnen einer Vielzahl von Verwen- 
dungsmoglichkeiten zugefuhrt werden, wovon beispielhaft einige aufgezahlt seien: 

Der Ink-Jet-Druck ist an sich bekannt und erfolgt im allgemeinen so, dass die Druck- 
20 tinte in ein AufiiahmegefaB eines Tintenstrahl-Druckkopfes gefiillt wird und in 
kleinen Tropfchen auf das Substrat gespruht wird. Der TintenausstoB in Tropfchen- 
fonn erfolgt dabei vorzugsweise iiber einen piezoelektrischen Kristall, eine beheizte 
Kanflle (Bubble- oder Thermo-Jet-Verfahren) oder mechanische Druckerhohung, wo- 
bei Druck auf das Tintensystem ausgefibt wird und so Tintentropfen herausge- 
25 schleudert werden. Dabei werden die Tropfchen aus einer oder niehreren kleinen 
Diisen gezielt auf das Substrat wie z.B. Papier, Holz, Textilien, Kunststoff oder 
Metall geschossen. Durch elektronische Aussteuerung werden die einzetaen 
Tropfchen auf dem Substrat zu Schriftzeichen oder graphischen Mustem zusammen- 
gefasst. 
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Moglich ist auch ein Verfahren, bei dem mittels elektrostatischer Ablenkung aus 
einem Tintenstrahl kleinste Volumina in Fonn von Tropfen auf ein Substrat gebracht 
werden. 

Eine Methode zur Verwendung der erfindiingsgemaBen Pigmentpraparationen als 
Drucktinten ist vorzugsweise dadurch gekennzeichnet, dass die Drucktinten unter 
Tropfenbildung kontinuierlich oder diskontinuierlich auf ein Substrat gespriiht 
werden. Insbesondere ist das Verfahren dadurch gekennzeichnet, dass zur Erzeugung 
dCT Tropfen das computergesteuerte thermische oder piezzoelektrische Ink-Jet- 
Druck-Verfahren verwendet wird. 

Bevorzugt ist die Verwendung der Drucktinten, dadurch gekennzeichnet, dass als 
Substrate beschichtete und unbeschichtete Papiere, Fotopapiere, polymere Fihne, 
Fohen sowie Textilien, Glas und Metalle verwendet werden. 

Besonders bevorzugt ist die Verwendung der Drucktinten, die dadurch gekenn- 
zeichnet ist, dass Papiere fur graphische Anwendungen mit Formaten von groBer 
DIN A4 bedruckt werden. 

Die Verwendung der erfindungsgemaUen Feststoffpraparationen zur Einfarbung von 
Holzschutzmittehi ist dadurch gekennzeichnet, dass FeststofJpraparationen auf Basis 
anorganischer oder organischer Pigmente (Komponente a) in wassrige, vorzugsweise 
chromathaltige oder chromatjfreie, anorganische und/oder orgaiusche, Impragnier- 
salzlosungen unter Ruhren und gegebenenfalls Homogenisieren feinteilig dispergiert 
werden und diese zur Fungizidausriistung von Holzem mittels Streich-, Tauch- oder 
Kesseldruckverfahren eingesetzt werden. Mit den erfindungsgemaBen Feststoffprapa- 
rationen wird dabei eine farbige Kennzeichnung der Holzer OTeicht. Im Vergleich zu 
bisherigen wassrigen Pigmentpraparationen werden egalere Farbungen/ 
hnpragnierungen und eine tiefergehende Behandlung der Holzoberflache erzielt. 
Femer sind die so eingefarbten SalzlSsungen sehr dispersions- und lagerstabil. 
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Eine weitere Verwendung im Bereich des Materialschutzes, insbesondere Holz- 
schutzes ist dadurch gekennzeichnet, dass erfindungsgemaiJe Feststoffpraparationen 
auf Basis von bioaktiven, insbesondere organischen fungiziden Wixkstoffen als 
Komponente a) in wasser-basierende Bindemittellosungen oder -dispersionen 
5 feinteilig mittels der oben genannten Verfahren dispergiert werden. Die erfindungs- 
gemSBen Feststofipraparationen zeichnen sich dabei durch hohe chemische (z,B. 
hydrolytische) und physikalische Stabilitat in Verbindung mit einer fiir die Wirk- 
stoffentfaltung sehr guten Feinverteilvrng aus nnd sind daher rein wassrigen 
Formulierungen der Wirkstoffe weit iiberlegen. Die Wirkstoffe penetrieren auBerdem 
1 0 tiefer und dauerhafter in das Kolz. 

Die Anwendung der erfindungsgemafien . Praparationen auf dem Agrogebiet ist 
beispielsweise dadurch gekennzeichnet, dass Praparationen auf Basis von bioziden 
Wirkstoffen als Komponente a) in Wasser durch Rtihren, Schiittehi, Umpumpen etc. 

15 in einer Konzentration von weniger als 10, vorzugsweise weniger als 5 und insbe- 
sondere weniger als 2 Gew.-% dispergiert werden und in der Regel durch Pumpen- 
Spritzen auf Pflanzen- und Anbauflachen ausgebracht werden. Dabei sind die 
Praparationen sehr gut okologisch vertraglich und in den dargelegten Ver- 
diinnungsbereichen mindestens liber den Zeitraum der Verwendung - i.A. mehrere 

20 Tage — dispersionsstabiL 



BeisDiel 1; Orange Feststof^raparation ftir Holzschutzimpragnienmg 



25 26 Teile des orangen Farbpigmente Irgalith® Orange F2G, Ciba 

Spezialitatenchemie, C.I. Pigment Orange 34 (Komponente a), 

8 Teile eines polymeren Dispergiermittels (Komponente d) 

Solseperse® 13940 der Fa. Zeneca, (chemische Identitat?) 

10 Teile eines oberflachenaktiven Mittels (Komponente ii) in Kompo- 
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nente b)) auf Basis von Laurylalkohol umgesetzt mit im 
statistischen Mittel 3 Mol Einheiten Ethylenoxid pro Mol 
Laurylalkohol sowie 
56 Teile Isooctyllaurat (Koraponente i) in Komponente b) 

5 

wurden mittels Schnellriihrer homogen gemischt und anschliefiend auf einer 
Schwingmiihle in 25inl Keramikbecher unter Einsatz von 13g Keramikperlen 0,6 bis 
1 mm Durchmesser und 10 g der Suspension gemahlen, wobei eine Frequenz von 
25 Hz tiber eine Dauer von 1 Stunde eingehalten wurde. Man erhielt eine unter dem 
10 Mikroskop feinverteilte, agglomeratfreie sehr gut fliefifahige Suspension mit einer 
mittl. PartikelgrSBe von deutlich unter 1 fim. 

2,2 Teile dieser Suspension wurden in 

97,8 Teilen einer zuvor erstellten homogenen Mischung aus 

15 20 Teilen Atlox®4894, einem alkoxylierten FettaDcohol der Fa. ICI als 

oberflachenaktives Mittel jjj) in dem wasaigen Tragermedium 
c) und 

80 Teilen vollentsalztes Wassa- 

20 mittels Ultraturrax (1 Minute, ca. 15ooo min-1) dispergiert. Man erhielt eine sehr gut 
lagerstabile homogene Dispersion gleichmaBig pigmentbeladener 6ltropfen mit 
einem mittl. Durchmesser <2jun (mikroskopisch). 

7 Teile dieser Dispersion wurden mittels Ultraturrax (1 5 Sekunden, 

25 ca. 15ooo min-1) in 

93 Teile einer 4 %igen wSssrigen Verdiinnung des Holzschutz- 

salzkonzentrates Impralit® KDS 4 der Fa. Rutgers Organics, 
enthaltend Didecylpolyoxethylenammoniumborat, Borsaure 
und Kupferhydroxydcarbonat, dispergiert. 
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Man erhielt eine gut lagerstabile flockiingsfireie Dispersion, die Holz (Kiefer) 
agglomeratfirei benetzt und tief eindringende Farbungen/Impragnierungen erlaubt. 
Gleiches gilt auch fiir weitere wassrige Verdunnung um den Faktor 5. Im Vergleich 
zu Salzeinfarbung auf Basis von wassrigen PigmentprSparationen nach dem Stand 
5 der Technik (siehe EP-A-735 109, Beispiel 5) sind die eingefarbten SalzlOsungen 
koloristisch stabiler und farben bei gleichem Farbmittelgehalt gleichmaBiger, starker 
und brillanter, insbesondere tiefer. 



Beispiel 2: Praparation auf Basis eines organischen bioaktiven Wirkstoffes 



10 



15 



20 



33 



2 
8 



Teile 



Teile 
Teile 



0,8 Teile 



29,5 Teile 



des grobkristallinen Fungizides Tebuconazol 
(Folicur®, Bayer AG) mit einer Restfeuchte von 
<1 Gew--%, 

Olsaure (reinst, Dispergieimittel Koxnponente d), 
eines oberflachenaktiven Mittels (Komponente ii) in 
Komponente b)) auf Basis von Laurylalkohol umgesetzt mit im 
statistischen Mittel 3 Mol Einheiten Ethylenoxid pro Mol 
Laurylalkohol, 

hydrophobierte pyrogene Kieselsaure (Aerosil® R972, 
Degussa-Htils AG), \md 

Isooctyllaurat (Komponente i) in Komponente b) 



wurden mittels Schnellriihrer homogen gemischt und anschlieBend auf einer 11 
ofiFenen Labormuhle unter Einsatz Keramikperlen mit 0,6-lnam Durchmesser fiber 
25 1,5 Stunden gemahlen. Man erhielt eine unter dem Mikroskop feinverteilte, 
agglomeratj5reie, sehr gut fliefifahige Suspension mit einer mittl. PartikelgrSBe von 2 
bis 4 |im. AnschlieBend wurde die Suspension mit 

2 Teilen des gleichen oberflachenaktiven Mittels und 

30 24,6 Teilen Isooctyllaurat 
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auf eine Konzentration von 33 Gew.-% Wirkstoff bzw. eine Dichte von ca. 
1 g/cm3 eingestellt. 

AnschlieBend warden am Magnetriihrer in die Suspension 

16 Teile einer homogenen Mischung aus 

5 Teilen Atlox®4894, einem alkoxylierten Fettalkohol der Fa. ICI als 

oberflachenaktives Mittel jjj) in dem wassrigen Tragermedium 
c)iind 

95 Teilen voUentsalztes Wasser 

vorsichtig und homogen emgerOhrt und anschlieBend die FeststofftjrSparation 
mittels Ultraschall iiber einen Zeitraum von 15 Minuten bei mSBigem 
Energieeintrag weiter diq)ergiert. 

Man erhielt eine gleichmaOige, eng verteilte Dispersion in einer feststoff- 
tragenden diskontinuierlichen Olphase mit einer mittleren TropfengrSBe von 
weniger als 50 jim mit guter Lagerstabilitat. 

Die Dispersion lieB sich leicht mit Konzentrationen von 0,1 bis 10 Gew.-% in 
Leitongswasser z.B. durch Schflttehi oder Rfihren eintragen und ergab dabei 
Dispersionen gleichmaBig feststoffbeladener Oltropfen mit einem mittleren 
Durchmesser <20fim (mikroskopisch) die sowohl gegen Sedimentation des 
Wirkstoffes als auch Aufrahmung einer Olphase mehr als 3 Tage stabil 
waren; in geringem Umfang danach auftretendes 5liges Sediment UeB sich 
leicht durch Schutteln redispergieren. 



Diese Feststol^raparation war insbesondere geeignet zur Ausbringimg 
mittels landwirtschaftlich iiblichen Spritzgeraten bei gleichzeitig guter 
Skologischer Vertraglichkeit und hoher biologischer Wirksamkeit 
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Beispiel 3: Praparation auf Basis eines organischen bioaktiven Wirkstofifes 

33 Teile des grobkristallinen Fungizides Tebuconazol 

(FolicuT®, Bayer AG) mit einer Restfeuchte von <1 Gew.-%, 
5 2 Teile Olsaure (reinst, Dispergiermittel Komponente d), 

8 Teile eines oberflachenaktiven Mittels (Komponente ii) in 

Komponente b)) auf Basis von Laurylalkohol umgesetzt mit im 
statistischen Mittel 3 Mol Einheiten Ethylenoxid pro Mol 
LaurylalkoholjUnd 

10 3 0,3 Teile Isoocty llaurat (Komponente i) in Komponente b) 

wurden mittels Schnellriihrer homogen gemischt und anschlieBend auf einer 
11 ofifenen Labormiihle unter Einsatz Keramikperlen mit 0,6-1 mm 
Durchmesser fiber 1,5 Stunden gemahlen. Man erhielt eine unter dem 
15 Mikroskop feinverteilte, agglomeratfreie, sehr gut flieBfahige Suspension mit 

einer mittleren PartikelgrdBe von 2-4fim Ajischlieflend wurde die Suspension 
mit 

2 Teilen des gleichen oberflachenaktiven Mittels und 

20 24,6 Teilen Isooctyllaurat 

auf eine Konzentration von 33 Gew.-% Wirkstoff bzw. eine Dichte von ca. 
1 g/cm3 eingestellt. 

25 AnschlieBend wurden an einem Dissolver bei niedriger Drehzahl beginnend 

und im Verlauf der Zugabe des wassrigen Tragermediums bis auf 10 m/s 
Umfangsgeschwindigkeit steigemd in 



30 



73 ,5 Teile dieser Suspension 

26,2 Teile einer homogenen Mischung aus 
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40 TeUen Atlox®4894, einem alkoxylierten Fettalkohol der Fa. ICI als 
oberflachenaktives Mittel jjj) in dem wassrigen Tragennedium 

c) und 

60 Teilen vollentsalztes Wasser 



sowie 



5 



0,3 Teile eines silikonbasierenden Entschaumers 

eingebracht imd bei 10 m/s Umfangsgeschwindigkeit weitere 10 min 
dispergiert. 

Man erhielt eine gleichmaBige, eng verteilte Dispersion feintdUger Feststoffe 
neben einer diskontinuierlichen Olphase mit einer mitUeren TropfengrSBe von 
weniger als 50 ^im mit gegeniiber Beispiel 2 weiter verbesserter Lager- 
stabiUtat. 

Die Dispersion lieB sich leicht mit Konzentrationen von 0.1 bis 10 Gew.-% in 
Leitungswasser z.B. dutch Schfltteto oder Riihren eintragen und ergab dabei 
homogene Dispersionen (Spritzbrfihen). die sovrohl gegen Sedimentation des 
Wirkstoffes als auch Aufrahmung einer Clphase mehr als 3 Tage stabil 
waren- Die gute Dispersionstabilitat der Spritzbruhen wurde auch unter der 
Bedingung fortlaufender Scherung und Umpumpen gewahrt. 

Diese Feststoffpraparation war deshalb besonders geeignet zur Ausbringung 
mittels landwirtschafllich tiblichen Spritzgeraten bei gleichzeitig guter okolo- 
gischer Vertraglichkeit und hoher biologischer Wirksamkeit 
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Beispiel 4; Praparation auf Basis eines organischen bioaktiven Wirkstoffes 

33 Teile des grobkristallinenPflanzenschutzwirkstoffes 

3- { 1 -[-(4-<2-chlorophenoxy>-5-fluoropyriinid-6-yloxy)- 
phenyl]-l<methoximino)-inethyl}-5,6-dihydro-l,4,2-dioxa2in 
der Formel 




bekaimt aus WO-A-97-27 1 89 
(Komponente a) 



66,7 Teile des wassrigen Tragermediuins (Komponente c) auf Basis der 

15 %igen wassrigen Losimg (pH 7) eines oberflSchenaktiven 
Mittels (Komponente jjj) auf Basis eines ionisch modifizierten 
Phenol/Styrolpolyglykolether der Fomael (I) hergestellt wie in 
Beispiel 10, von DE-A-19 801 759 offenbart und 

0,3 Teile eines silikonbasierenden Entschaumers 

wurden mittels Schnellruhrer homogen gemischt und anschlieBend auf einer 11 
offenen Labormuhle unter Einsatz von Keramikperlen mit 0,6-lmm Durchmesser 
liber 2 Stunden gemahlen. Man erhielt eine unter dem Mikroskop feinverteilte, agglo- 
meratfreie, sehr gut flieBfahige Suspension mit einer mittleren PartikelgroBe von 2 
^m. 

AnschlieBend wurden an einem Dissolver bei niedriger Drehzahl beginnend und im 
Verlauf der Zugabe des organischen Tragermediums bis auf 10 m/s Umfangsge- 
schwindigkeit steigemd in 
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10 



15 



20 



25 



60 4 Teile obiger wassrigen Suspension 

30.1 Teile eines organischen TrSgennediums (Komponente b) bestehend aus 
85 Teilen Isooctyllaurat (Komponente i) 
1 5 Teilen eines oberflachenaktiven Mittels (Komponente ii) in 

Komponente b)) auf Basis von Laurylalkohol umgesetzt mit im 
statistischen Mittel 3 Mol Einheiten Ethylenoxid pro Mol 
Laurylalkohol 

eingebracht und bei 10 m/s Umfangsgeschwindigkeit weitere 10 min 
dispergiert. 

Man erhielt eine gleichmafiige. eng verteilte Dispersion feinteiliger Feststoffe 
neben einer diskontinuierlichen Olphase mit einer mittleren TropfengrOBe von 
weniger als 20 urn mit ausgezeichneter Langzeit-LagerstabilitSt. 

Die Dispersion lieB sich leicht mit Konzentrationen von 0.1 bis 10 Gew.-% in 
Leitmigswasser z.B. durch Schtitteln oder R«hren eintragen und ergab dabei 
homogene Dispersionen (Spritzbnihen) die sowoW gegen Sedimentation des 
Wirkstoffes als auch Aufrahmung einer Olphase mehr als 3 Tage stabil 
waren. Die gute Dispersionstabilitat der Spritzbriihen wurde auch unter der 
Bedingung foTtlaufender Scherung und Umpumpen gewahrt. 

Diese Feststof^raparation war deshalb besonders geeignet zur Ausbnngung 
mittels landwirtschaftUch iiblichen Spritzgeraten bei gleichzeitig guter 
Skologischer VertrSglichkeit und hoher biologischer Wirksamkeit. 



W.) 



wo 01/93677 




PCT/EPOl/06059 



.48- 



Patentanspriiche 

L Feststof§)raparationen enthaltend 

a) eine feste Phase wenigstens einer oxganischen Wirkstoff-Verbindung, 

5 

b) ein organisches, in Wasser dispergierbares Tragennedium enthaltend 
ein in Wasser nicht mischbares organisches Losungsmittel und ein 
darin gelostes oberflachenaktives MitteL das in dem wassrigen 
Tragennedium c) eine Loslichkeit von <1,0 g/1, vorzugsweise <0,1 g/1 

10 bei 20X besitzt, 

c) ein wassriges TrSgennedium enthaltend ein oberflachenaktives Mittel, 
das in Wasser eine Loslichkeit von >10 g/1, insbesondere >100 g/1 bei 
20^*0 besitztund 

15 

d) gegebenenfalls ein Dispergjermittel fiir die feste Phase in dem 
organischen Tragennedium. 

2. Feststof^raparationen geniaB Anspruch 1, enthaltend als feste Phase (a) 
20 wenigstens eine Wirkstoff-Verbindung mit einer mittleren PartikelgroBe 

(volumenbezogen) von 0,001 bis 50, vorzugsweise 0,01 bis 10 jun. In einer 
besonderen Ausfiihnmgsfoim besitzen die feste Phase (a) und das organische 
TragOTnedium (b) zusammen eine physikalische Dichte (g/cm^), die dem 
0,90 bis 1,1 fachen, vorzugsweise dem 0,95 bis 1,05 fachen und insbesondere 
25 dem 0,99 bis 1,01 fachen der Dichte des wSssrigen TrSgermediums (c) ent- 

spricht. 
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3. 



Feststoffpraparationen gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Feststoffe der Komponente a) eine Loslichkeit in Wasser von weniger als 
1,0 g/1 bei lO^C besitzen. 



10 
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4. Feststof^raparationen gexnaB Anspruch 1, dadurch gdcennzeichnet, dass das 
organische Tragermedimn der Komponenteb) 

i) Hundestens ein organisches L6sungsmittel mit einem Siedepunkt 

. T ««i;^i.v^^* ^,f^r^ <1 0 cA bei 20°C besitzt 

>100°C, das in wasser cmc — ^ 

und 

„,indestens ein naturliches oder synthetisches oberflSchenaktives 
Mittel, das in dem L6sungsmittel (i) eine LSslichkeit von >10 gA, vor- 
zugsweise >100 gA bei 20«>C besitzt und in Wasser bzw. dem 
wassrigen Tragennedium c) eine L6slichkeit von <1.0 gA, insbe- 
sondere <0,1 gA bei 20°C besitzt 



ii) 



enthalt. 



15 



20 



b) 



25 c) 



30 



Feststoffpraparationen gemaB Anspruch 1, enthaltend: 

a) 0.001 bis 60 Gew.-«/o, bevorzugt 0.01 bis 40 Gew..%. insbesondere 
0,01 bis 10 Gew.-% der festen Phase (Komponente a) bezogen anf die 
FeststojB^raparation und 

0 1 bis 99.8 Gew.-%. bevorzugt 0,1 bis 90 Gew.-%, insbesondere 0,1 
bis 60 Gew..% des organischen Tragermedinms (Komponente b) 
bezogen auf die Feststof^raparation und 

01 bis 99,8 Gew.-o/o. bevorzugt 1 bis 90 Gew..% des ^vassrigen 
Tragemiediums (Komponente c) bezogen auf die Feststof^raparation 

und 

0 bis 100 Gew.-%, bevorzugt 0.1 bis 60 Gew.-% des Dispergiemdttels 
(Komponente d) bezogen auf den Feststoff der Komponente a). 



d) 
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6. Feststof^raparationen, enthaltend 

a) eine feste Phase wenigstens eines Pigments und/oder Fiillstoffes, 



5 b) ein organisches in Wasser dispergierbares Tragennedium fur die feste 

Phase, enthaltend ein in Wasser nicht mischbares organisches 
Losungsmittel und ein darin losliches oberflachenaktives Mittel, 

c) ein wassriges Tragennedium enthaltend ein in Wasser voUstandig 
10 losliches oberflachenaktives Mittel und 

d) gegebenenfalls ein Dispergiermittel fiir die feste Phase in dem 
organischen Tragennedium, 



15 wobei das oberfiachenaktive Mittel des wSssrigen Tragermediums c) ausge- 

wahlt wird aus der Gruppe jjj 1) bis jjj 1 0). 

jjjl) Oxalkyherungsprodukte, die durch Alkoxylierung mit Ethylenoxid 
Oder Propylenoxid von Kondensationsprodukten phenoKscher OH- 
20 gruppenhaltiger Aromaten mit Formaldehyd und NH-funktionellen 

Gruppen erhaltlich sind. 

jij2) Wasserlosliche anorganische Saize, insbesondere Borate, Carbonate, 
Silikate, Sulfate, Sulfite, Selenate, Chloride, Fluoride, Phosphate, 
25 Nitrate und Aluminate der Alkali- und Erdalkalimetalle und anderer 

Metalle, sowie Ammonium; 

jjjS) Polymere, aufgebaut aus wiederkehrenden Succinyl-Einheiten, 
insbesondere Polyasparaginsaure; 
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a4) Alkylolamide. Anmoxidc. ABcylpolyglykoside. sovrie Umsetzunp- 
produfct. von Alkylencxida. mi. alkyUcAaren VeAWung".. ™» 
zB Petlalkoholen. wobei das AJkoxylal bevomigt wenigstens eme 
Propylenorid-Etaheit enthSt; Fettamin^i, wobd das Alkoxytat bwor- 

.-•J T!:-.i,^;+ entViSlt- Fftttsaureso. wobei 
zugt wenigstens eine iropyienoxiu-i^ix--" — 

das Alkoxylat wenigstens eine Propylenoxid-Einheit enthSlt; 
Phenolen, Alkylphenolen, wobei das Alkoxylat wenigstens eme 
Propylenoxid-Einheit enthalt; Carbonsaureamiden und Harzsauren; 

3 jjjS) oxalkylierteAcetylendiole^d-glykolesowieoxalkyUertePhenole. 

insbesondere PhenoyStyrol-Polyglykolefher der Fonnel D und/oder 11) 
worin n eine Zahl von 14 bis 120 bedeutet oder entsprechend lomsch 
modifizierte PhenoVStyrol-Polyglykolether der Foimel D oder H). 

iij6) nichtionischepolymereoberflachenaktiveMittelausderCSruppeder 
Homo- und Copolymerisate. Pfropf- und Pfropfcopolymerisate sowae 
statistische und lineare Blockcopolymerisate, insbesondere wasserlSs- 
liche Block- und Blockcopolymere auf Basis von Ethylen- und/oder 
Propylenoxid und wasserlosliche Block- und Blockcopolymere von 
20 Ethylen- und/oder Propylenoxid auf bifunktionellen Aminen. 

iij7) anionische oberflHchenaktive Mittel aus der Gruppe der Alkylsulfate, 
Ethersulfate. Ethercarboxylate, Phosphatester. Sulfosuccinatannde, 
Paraffinsulfonate. Olefinsulfonate, Sarcosinate, Isothionate und 

25 Taurate. 

anionische oberflachenaktive Mittel aus der Gruppe der sog. 
Dispergiermittel, insbesondere Kondensationsprodukte. die durchUm- 
setzung von Naphtholen mit Alkanolen, Anlagerung von Alkylenox^d 
und mindestens teilweiser tJberfuhrung der tenninalen Hydioxy- 
gruppen in Sulfogruppen oder Halbester der Maleinsaure, PhthalsSure 



jjjS) 
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Oder Bemsteinsaure erhaltlich sind, Sulfobemsteinsaureester, Alkyl- 
benzolsulfonate, sowie Salze der Polyacrylsauren, Polyethylensulfon- 
sauren, Polystyrolsulfonsaure, Polymethacrylsauren, Polyphosphor- 
s&uren. 

jjj9) ligninische Verbindungen, vor allem Ligninsulfonate, z.B. solche, die 
nach dem Sulfit- oder Kraft- Verfahren gewonnen werden. Vorzugs- 
weise handelt es sich um Produkte, die zxim Teil hydrolysiert, oxidiert, 
propoxyliert, sulfoniert, sulfomethyliert oder disulfoniert und nach be- 
kamiten Verfaliren firaktioniert werden, z.B. nach dem Molekuiarge- 
wicht oder nach dem Sulfonienmgsgrad. Auch Mischungen aus Sulfit- 
und Kraftligninsulfonaten sind gut wirksam. Besonders geeignet sind 
Ligninsulfonate mit einem diirchschnittlichen Molekulargewicht von 
groBer 1000 bis 100 000, einem Gehalt an aktivem Ligninsulfonat von 
mindestens 80 % imd vorzugsweise mit niedrigem Gehalt an mehr- 
wertigen Kationen. Der Sulfonierungsgrad kann in weiten Grenzen 
variieren. 

jjjlO) amphotere oberflachenaktive Mittel wie Betaine imd Ampholyte, 
insbesondere Glycinate, Propionate und Imidazoline. 

FeststofQjraparationen gemaB Anspruch 1 oder 6, dadurch gekennzeichnet, 
dass das oberflachenaktive Mittel des wassrigen TrSgermediums der 
Komponente c) oxalkylierte Phenole, insbesondere Phenol/Styrol-Polyglykol- 
ether der Formel I) und U) oder entsprechend ionisch modifizierte 
Phenol/Styrol-Polyglykolether sind 
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in denen 

WasserstoffoderCi-C4-A]kylbedeutet, 
R** fur WassCTStoff oder CH3 steht, 

R" Wasserstoff.Ci-C4-Alkyl. Ci-C4-Alkoxy. C,-C4-Alkoxycarbonyl oder 

Phenyl 
bedeutet. 



m 



eine Zahl von 1 -4 bedeutet. 



eine Zahl von 14-120 bedeutet. 



[) 



5 



R 



18 



fur jede durch n indizierte Einheit gleich oder verschieden ist und fur 
Wasserstoff, CH3 oder Phenyl steht, wobei im Falle der Mitanwesen- 
heit von CH3 in den verschiedenen -(-CH2-CH(R">0-)-Gruppen in 0 
bis 60 % des Gesamtwertes von n R" fOr CH3 und in 100 bis 40 % des 
Gesamtwertes von n ffir Wasserstoff steht und wobei im Falle der 
Mitanwesenheit von Phenyl in den verschiedenen -(-CH2-C3I(R )- 
0-)-Gruppen in 0 bis 40% des Gesamtwertes von n R*'' fUr Phenyl 
und in 100 bis 60% des Gesamtwertes von n R'' fur Wasserstoff 
steht. 
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8. Verfahren zur Herstellung der Feststof§)raparationen gemaB Anspruchl oder 
6, in dem der jeweilige Feststoff (a) in dem oiganischen Tragermediiim (b) 
feinverteilt (dispergiert) und gegebenenfalls stabilisiert wird, und gegebe- 
nenfalls anschlieBend entweder die erhaltene Suspension in dem wassrigen 
Tragennedium (c) dispergiert wird, oder das wassrige Tragermedium (c) in 
die Suspension (a+b) in Form einer Emulsion feinverteilt imd stabil einge- 
bracht wird. 

9. Verwendung der Feststoffyraparationen gemaB Anspruch 1 oder 6 zum Ink- 
Jet-Dmck dadurch gekennzeichnet, dass die Feststoffpraparation in ein Auf- 
nahmegefalJ eines Tintenstrahl-Druckkopfes gefiillt wird und in kleinen 
Tropfchen auf ein Substrat gespriiht wird. 

10. Verwendung der Feststofj5>raparationen gemSB Anspruch 1 oder 6 als Farb- 
mittel zur Einfarbung und Kennzeichnung von Holzer insbesondere in Ver- 
bindung mit Fungizidausriistung von Holzem mittels Streich-, Tauch- oder 
Kesseldrackverfahren. 

11. Verwendung der FeststofJ^^raparation gemSfi Anspruch 1 als Materialschutz, 
insbesondere Holzschutz oder auf dem Agrogebiet durch Auftragen der Fest- 
stoffpraparation auf Holz Oder auf Pflanzen- und Anbauflachen, oder auf dem 
pharmazeutischen Gebiet. 
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